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RESUMEN 
 
En el presente trabajo se realizó la validación del método para la determinación 
de Molibdeno y Cromo presentes en agua cruda, tratada y residual  y Níquel en 
agua residual por espectroscopia de absorción atómica de llama. La muestra 
de agua cruda es proveniente del nacimiento de la quebrada Manzanares, la 
muestra de agua tratada  fue tomada del grifo del acueducto en  el laboratorio 
de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica de Pereira y la muestra de 
agua residual utilizada fue proporcionada por la empresa Plásticos Penuel 
ubicada vía Zaragoza, la cual se encarga de realizar el lavado de las carcasas 
de baterías de carros y motos para realizar productos con dicho material; en el 
laboratorio se preservaron añadiendo HNO3 concentrado hasta obtener un  
pH< 2, se almacenaron en envases plásticos previamente lavados con una 
solución nítrica al 10% (v/v) y enjuagados varias veces con agua destilada y 
finalmente, fueron conservadas a temperatura ambiente hasta el momento de 
su análisis.  
 
Para el desarrollo de la validación, se hizo uso de material volumétrico 
calibrado lavado adecuadamente con HNO3 al 10% (v/v) y enjuagado con agua 
destilada.  
 
Debido a que existen varios métodos para la extracción de metales, se 
realizaron pruebas preliminares, para determinar el método de digestión más 
apropiado, obteniendo un mejor resultado con el método de HNO3.  
 
Las determinaciones se efectuaron con un espectrofotómetro de absorción 
atómica SHIMADZU AA-7000, mediante la técnica llama de aire-acetileno para 
el metal Níquel y llama de óxido nitroso-acetileno para los metales Molibdeno y 
Cromo. Se usaron lámparas de cátodo hueco de Molibdeno, Cromo y Níquel 
operando a 313,3 nm, corriente de 15 mA, ancho de banda de 0,2 nm;  357,9 
nm, corriente de 10 mA, ancho de banda de 0,7 nm, 232,0 nm, corriente de 12 
mA, ancho de banda de 0,2 nm respectivamente.  
13 
Finalmente, se realizaron análisis estadísticos con los cuales se pudo 
determinar si el método a validar, era adecuado y cumplía con todas las 
especificaciones exigidas en la norma NTC/ISO/IEC 17025. 
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ABSTRACT  
 
In this paper, the validation of the method for the determination of molybdenum 
and chromium present in raw water and treated wastewater and wastewater 
Nickel atomic absorption spectroscopy flame. The raw water sample is from the 
birth of the creek Manzanares, treated water sample was taken from the tap of 
the aqueduct in the laboratory of Water and Food Pereira Technological 
University and wastewater sample used was provided by the company Penuel 
Plastics located via Zaragoza, which takes care of washing the car battery 
cases and bikes to make products such material, in the laboratory by adding 
concentrated HNO3 were preserved until a pH <2, were stored in plastic 
containers previously washed with a nitrate solution 10% (v / v) and rinsed 
several times with distilled water and finally were kept at room temperature until 
analysis. 
 
For developing validation was calibrated using volumetric adequately washed 
with HNO3 at 10% (v / v) and rinsing with distilled water. 
Because there are several methods for the extraction of metals, preliminary 
tests were made to determine the most appropriate digestion method, obtaining 
better results with the method of HNO3. 
 
Determinations were performed using atomic absorption spectrophotometer AA-
7000 SHIMADZU using the technique called air-acetylene flame nickel metal 
and nitrous oxide-acetylene molybdenum and chromium metals. Were used 
hollow cathode lamps Molybdenum, Chromium and Nickel operating at 313.3 
nm, current of 15 mA, bandwidth 0.2 nm, 357.9 nm, current of 10 mA, 0.7 
bandwidth nm, 232.0 nm, current of 12 mA, bandwidth of 0.2 nm respectively. 
 
Finally, statistical analyzes were performed with which it could be determined if 
the method to validate, was adequate and meets all the specifications required 
by the NTC / ISO / IEC 17025. 
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1. ANTECEDENTES 
 
1.1 Surgimiento  del problema. 
 
La era industrial comenzó hace dos siglos. Esta era de la humanidad permite 
modificar y aumentar el tamaño de su nicho. También sostiene un aumento de 
la población, desde 1 a 6 mil millones aproximadamente. Por otra parte, la 
humanidad ha creado  nuevas tecnologías que se pueden utilizar para la 
protección  medio ambiente. Directa o indirectamente, la industria está 
parcialmente responsable del calentamiento global, la capa de ozono el 
agotamiento, la esterilización del suelo, contaminación del aire, la 
contaminación de los recursos hídricos, etc. La comunidad científica, la opinión 
pública, la autoridad nacional, los gobiernos y las instituciones internacionales 
son conscientes de los impactos negativos de la actividad industrial en el medio 
ambiente y la salud de la población. El reglamento para los efluentes 
industriales está en continuo perfeccionamiento y la tecnología para la 
protección del medio ambiente está avanzando. Se espera que estas  nuevas 
tecnologías para  eliminar los diversos desechos industriales sean económicas, 
flexibles, y respetuosas con el medio ambiente. Un estudio realizado en EE.UU, 
publicó  que cuatro sectores industriales: productos químicos, papel, metalurgia 
y el petróleo, son responsables de más del 85% de la contaminación generada 
en el aire, en el agua y en la tierra. Alrededor del 97% de la contaminación del 
agua es generado por los sectores industriales de productos químicos, papel, 
petróleo y metalurgia. Recientemente, los esfuerzos realizados por los 
diferentes sectores industriales para reducir sus efluentes son impresionantes. 
La descarga de agua residual industrial con compuestos solubles de algunos 
metales en diferentes fuentes hídricas genera un impacto ambiental y en la 
salud de la población, generando enfermedades, algunas son reversibles y los 
gastos médicos de los tratamientos pueden ser estimados. Otros, tales como 
daños cerebrales, no podían ser de ninguna manera calculado en términos 
económicos. Por estas razones, el desarrollo de tratamientos de efluentes 
industriales económicos, sencillos y  respetuosos con el medio ambiente son 
un reto importante. [1] 
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Para controlar las descargas en los efluentes cada país tiene sus 
normatividades, en Colombia mediante el decreto 1594 del 26 de junio de 
1984, se determinan las características que deben tener los efluentes 
industriales para su vertimiento, también se establecen las concentraciones 
para el control de la carga de las siguientes sustancias de interés sanitario: 
Cromo (Cr+6) 0,5mg/L y Níquel (Ni) 2,0 mg/L, para Molibdeno no aplica [2] 
 
EL LABORATORIO DE ANALISIS DE AGUAS Y ALIMENTOS UTP 
actualmente no cuenta con  técnicas validadas para la determinación de 
molibdeno, cromo en agua residual, tratada y cruda. Y níquel en agua residual 
mediante espectrometría de absorción atómica por llama directa. Por esta 
razón surge la necesidad de realizar  la validación de estas técnicas para 
solicitar posteriormente la acreditación ante el Organismo Nacional de 
Acreditación de Colombia  (ONAC), de las mismas. 
 
1.2 Planteamiento del problema  
 
¿Es posible implementar una metodología analítica que produzca datos 
estadísticamente confiables que permitan la validación de la determinación de 
Molibdeno, Cromo y Níquel mediante la técnica de espectroscopia de absorción 
atómica por llama directa en la matriz agua? 
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2. OBJETIVOS 
 
2.1.  GENERAL 
 
Validar las técnicas para Determinar Molibdeno (Mo) y Cromo (Cr) en agua 
tratada, cruda, residual y de Níquel (Ni) en agua residual mediante 
espectrometría de absorción atómica por llama directa. 
  
2.2.  ESPECÍFICOS 
 
 Determinar el método más eficaz para realizar la digestión acida de los 
metales en estudio. 
 Determinar las variables instrumentales o metodológicas particulares del 
laboratorio que puedan afectar el proceso de análisis. 
 Definir los patrones y muestras que serán sometidos a ensayo. 
 Analizar  estadísticamente  los resultados obtenidos  de los ensayos. 
 Determinar los atributos del método, como: límite de detección, límite de 
cuantificación y porcentajes de recuperación. 
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3. JUSTIFICACION 
 
El agua es un recurso valioso en virtud de la creciente demanda en todo el 
mundo y está expuesta a numerosas fuentes de contaminación. Industrias 
como la minería, el acero y galvanización, hacen sus  descargas de efluentes 
líquidos  en ríos, quebradas, en el  mar, etc.; generando  un impacto adverso 
sobre el medio ambiente. [3] 
  
Estos impactos ambientales se ven reflejados en el  exterminio lento de las 
plantas y las especies animales a través de la contaminación generada por  los 
metales pesados, ya que estos son extremadamente tóxicos. Los metales 
pesados se depositan  en ambientes naturales, especialmente  en suelos, 
aguas superficiales y  plantas [4]. Estas Influencias antropogénicas, así como 
los procesos de degradación natural de aguas superficiales y subterráneas, 
ponen en peligro sus diferentes usos: consumo humano, industriales, 
recreación, agrícolas u otros propósitos. [5]  
 
La industria habrá de existir por mucho tiempo, así como las normas de 
regulación ambiental de cada país para aguas residuales. Con el fin de 
responder a estos retos de una manera sostenible y económica, numerosas 
investigaciones de nuevos conceptos de tratamiento de aguas residuales y  
diseños se han llevado a cabo para contrarrestar estos efectos y así disminuir 
la concentración de metales pesados en aguas residuales como el molibdeno, 
cromo y níquel; por ejemplo los criterios de calidad admisibles de acuerdo a la 
normatividad colombiana  en cuanto a concentración de Molibdeno en agua 
residual para la destinación del recurso para uso agrícola es de 0,01mg/L [2]. 
 
Los problemas ecológicos con el Cr (VI) están relacionados con el desarrollo 
industrial en general y con la industria de cromo en particular. Esta forma del 
cromo, puede alterar seriamente el equilibrio biológico causando efectos 
tóxicos tanto en plantas como en animales, ya que es rápidamente absorbido 
por las membranas biológicas. Las industrias relacionadas con el cromo 
(curtiembres, galvanoplastias, metalúrgicas, producción de pigmentos, 
fertilizantes e incineración de productos industriales como aceites y cueros) son 
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consideradas contaminantes para el suelo y las aguas superficiales. Durante el 
proceso de producción del Cromo, una gran cantidad de este elemento es 
liberada la atmósfera, suelos y ríos, pudiendo el Cr(III), en su forma menos 
tóxica, oxidarse a Cr(VI) por acción de la materia orgánica, convirtiéndose en 
una amenaza para el resto de la población. El agua potable generalmente 
contiene los mismos niveles de cromo que las aguas superficiales y 
subterráneas, de las cuales se extrae. [6] 
 
Los criterios de calidad admisibles de acuerdo a la normatividad colombiana  
en cuanto a concentración de Cromo Hexavalente admisible en agua residual  
para la destinación del recurso humano y doméstico es de 0,05 mg/L, para la 
destinación del recurso para uso agrícola es de 0,1 mg/L, para la destinación 
del recurso para uso pecuario es de 1,0 mg/L y para la destinación del recurso 
para preservación de flora y fauna, en aguas dulces, frías o cálidas y en aguas 
marinas o estuarinas es de 0,01mg/L, Todo vertimiento a un cuerpo de agua 
deberá cumplir con una Carga máxima permisible (CMP) de 0,5 mg/L. [2] 
 
En Colombia  la unidad geológica que es explotada para la extracción de 
ferroníquel, es la denominada Ultramafitas de Cerro Matoso, localizada en el 
Municipio de Montelíbano (CORDOBA). La materia prima es de alta calidad 
(2,89% de Ni), constituida por óxidos y silicatos de níquel con alto contenido de 
hierro (44,5%). El mineral beneficiado alcanza una cifra del orden de 850000 
toneladas métricas anuales, para una producción que varía alrededor de 45 
millones de libras de níquel, el cual se exporta a Europa, Estados Unidos y 
Japón, en lingotes o granulado con un contenido de 42% de Ni. [7]  
 
La contaminación por níquel viene principalmente por explotaciones mineras 
del metal, las industrias de recubrimientos electrolíticos, aceros inoxidables, 
fabricación de baterías níquel-cadmio, entre otras, que son las formas de 
exposición más comunes del metal. Un derivado particularmente venenoso del 
níquel es el níquel-tetracarbonil. 
La normatividad Colombiana establece los criterios de calidad admisibles en 
cuanto a la concentración de Níquel admisible en agua residual  para la 
destinación del recurso para uso agrícola es de 0,2 mg/L y para la destinación 
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del recurso para preservación de flora y fauna, en aguas dulces, frías o cálidas 
y en aguas marinas o estuarinas es de 0,01 mg/L. Todo vertimiento a un 
cuerpo de agua deberá cumplir con una Carga máxima permisible (CMP) de 
2,0 g/L. [2] 
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4. MARCO TEORICO 
 
4.1 Características generales del agua  
El agua es uno de los principales componentes del planeta tierra; alrededor 
del 98%, corresponde a agua salada que se encuentra en mares y océanos, 
el agua dulce que poseemos en un 69% corresponde a agua atrapada en 
glaciares y nieves, un 30% está constituida por aguas subterráneas y una 
cantidad no superior al 0,7% se encuentra en forma de ríos y lagos.  
El agua es una molécula simple y extraña, puede ser considerada como el 
líquido de la vida. Es la sustancia más abundante en la biosfera, dónde la 
encontramos en sus tres estados y es además el componente mayoritario 
de los seres vivos, pues entre el 65 y el 95% del peso de la mayor parte de 
las formas vivas es agua.  
El agua fue además el soporte donde surgió la vida. Posee un extraño 
comportamiento, que la convierte en una sustancia diferente a la mayoría 
de los líquidos, manifiesta extraordinarias propiedades físicas y químicas 
que van a ser responsables de su importancia biológica. Durante la 
evolución de la vida, los organismos se han adaptado al ambiente acuoso y 
han desarrollado sistemas que les permiten aprovechar las propiedades del 
agua. [8]  
 
4.1.1. Propiedades físicas del agua  
 
      4.1.1.1. Acción disolvente  
El agua es el líquido que más sustancias disuelve, por eso decimos que es 
el disolvente universal. Esta propiedad, tal vez la más importante para la 
vida, se debe a su capacidad para formar puentes de hidrógeno con otras 
sustancias que pueden presentar grupos polares o con carga iónica 
(alcoholes, azúcares con grupos R-OH, aminoácidos y proteínas con grupos 
que presentan cargas + y –), lo que da lugar a disoluciones moleculares. 
También las moléculas de agua pueden disolver a sustancias salinas que 
se disocian formando disoluciones iónicas. En el caso de las disoluciones 
22 
iónicas los iones de las sales son atraídos por los dipolos del agua, 
quedando "atrapados" y recubiertos de moléculas de agua en forma de 
iones hidratados o solvatados.  
 
      4.1.1.2. Fuerza de cohesión  
Los puentes de hidrógeno mantienen las moléculas de agua fuertemente 
unidas, formando una estructura compacta que la convierte en un líquido 
casi incompresible. Al no poder comprimirse puede funcionar en algunos 
animales como un esqueleto hidrostático.  
 
      4.1.1.3. Fuerza de adhesión  
Esta fuerza está también en relación con los puentes de hidrógeno que se 
establecen entre las moléculas de agua y otras moléculas polares y es 
responsable, junto con la cohesión del llamado fenómeno de la capilaridad. 
  
     4.1.1.4. Calor de vaporización  
Sirve el mismo razonamiento, también los puentes de hidrógeno son los 
responsables de esta propiedad. Para evaporar el agua, primero hay que 
romper los puentes y posteriormente dotar a las moléculas de agua de la 
suficiente energía cinética para pasar de la fase líquida a la gaseosa. [8]  
 
4.1.2. Propiedades químicas del agua  
 
Las reacciones químicas que se presentan en el agua, son 
fundamentalmente, de tres tipos: reacciones de oxidación-reducción, de 
ácido-base y de complejación. Estos procesos son los que, en último 
término, definen la composición química de las aguas. El agua no es un 
agente oxidante fuerte, aunque puede acentuar la acción oxidante de otros 
agentes, especialmente la del oxígeno. Es menos eficiente como agente 
reductor que como oxidante. Una de las pocas sustancias que reduce 
rápidamente es el flúor. Las sustancias con carácter básico o ácido fuerte 
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reaccionan con el agua. Por ejemplo, el óxido de calcio, un óxido básico, 
reacciona con el agua para formar hidróxido de calcio:  
 
CaO + H2O   →   Ca(OH)2 
Otro tipo de sustancia, con carácter ácido fuerte, es el ácido clorhídrico. Un 
ejemplo y su reacción con agua es el tricloruro de boro, llamada hidrólisis: 
  
BCl3 + 3 H2O  →  H3BO3 + 3HCl 
 
El agua reacciona también con diversa sustancias para formar compuestos 
sólidos en que la molécula de agua está intacta, pero se convierte en parte 
de la estructura del sólido. Estos compuestos se llaman hidratos. [8]  
 
 
4.2. Características de las Fuentes comunes de agua 
 
4.2.1. Pozos profundos:  
Normalmente son la mejor fuente de agua. Los problemas comunes que 
presentan son elevados niveles de hierro, manganeso y dureza.  
4.2.2. Pozos poco profundos: 
 Cercanos a cursos de aguas superficiales; los acuíferos de arena actúan 
como un filtro efectivo en la remoción de materia orgánica y de 
microorganismos.  
4.2.3. Ríos: 
 La calidad del agua depende del carácter de cuenca que drena, su grado 
de contaminación, la estación climática del año, y las condiciones climáticas 
diarias. Normalmente requiere el tratamiento más extenso y la mayor 
flexibilidad operacional que ninguna otra fuente.  
4.2.4. Lagos y embalses: 
 La calidad del agua depende del tamaño, profundidad, clima, hoya, grado 
de eutrofización. Es una fuente de agua mejor que el río debido a que se 
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facilita la auto purificación, en términos de reducción de turbidez, coliformes 
y color, además de la eliminación de grandes variaciones diarias en calidad. 
[8]. 
 
4.3. Contaminación del agua  
La contaminación de las aguas puede proceder de fuentes naturales o de 
actividades humanas. En la actualidad la más importante, sin duda, es la 
provocada por el hombre. El desarrollo y la industrialización suponen un mayor 
uso de agua, una gran generación de residuos muchos de los cuales van a 
parar al agua y el uso de medios de transporte fluviales y marítimos que, en 
muchas ocasiones, son causa de contaminación de las aguas. [9]  
 
4.3.1. Contaminación natural  
Algunas fuentes de contaminación del agua son naturales. Por ejemplo, el 
mercurio que se encuentra naturalmente en la corteza de la tierra y en los 
océanos contamina la atmosfera mucho ms que el procedente de la actividad 
humana. Algo similar pasa con los hidrocarburos y con muchos otros 
productos.  
Normalmente las fuentes de contaminación natural son muy dispersas y no 
provocan concentraciones altas de polución, excepto en algunos lugares muy 
concretos como lo son las industrias. [9]  
 
4.3.2. Contaminación de origen humano  
Hay cuatro focos principales de contaminación antropogénica.  
4.3.2.1. Industria  
Según el tipo de industria se producen distintos tipos de residuo. 
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SECTOR 
INDUSTRIAL 
SUSTANCIAS CONTAMINANTES 
PRINCIPALES 
Construcción Sólidos en suspensión, metales, Ph 
Minería Solido en suspensión, metales pesados, materia 
orgánica, pH, cianuros. 
Energía Color, hidrocarburos y productos químicos 
Textil y piel Cromo, tensoactivos, colorantes, grasas, 
disolventes orgánicos, ácido acético, sólidos en 
suspensión 
Automoción Aceites lubricantes, pinturas y aguas residuales 
Navales Petróleo, productos químicos, disolventes y 
pigmentos 
Siderurgia Aceites, metales disueltos, emulsiones y ácidos 
Química inorgánica Hg, P, floruros, cianuros, amoniaco, nitritos, F, 
Mn, Ni, Pb, Cd, Se, Zn, etc. 
Química orgánica Organohalogenados y compuestos 
cancerígenos. 
Fertilizantes Nitratos y fosfatos 
Pasta y papel Sólidos en suspensión 
Plaguicidas Organohalogenados, organofosforados, 
compuestos cancerígenos, biocidas, etc. 
Fibras químicas Aceites minerales 
Pinturas, barnices y 
tintas 
Compuestos organoestámicos, compuestos de 
Zn, Cr, Se, Mo, Ti, Sn, Ba, Co, etc. 
Tabla 1. Sectores industriales de contaminación del agua  
  
  
 
4.3.2.2. Vertidos Humanos  
La actividad domestica produce principalmente residuos orgánicos, pero el 
alcantarillado arrastra además todo tipo de sustancias: emisiones de los 
automóviles (hidrocarburos, plomo, otros metales, etc.), sales, ácidos, etc. [9]  
 
4.3.2.3. Navegación  
La contaminación por petróleo se produce por su liberación accidental o 
intencionada en el ambiente, provocando efectos adversos sobre el hombre o 
sobre el medio, directa o indirectamente.  
La contaminación involucra todas las operaciones relacionadas con la 
explotación y transporte de hidrocarburos, que conducen inevitablemente al 
deterioro gradual del ambiente. [9]  
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4.3.2.4. Agricultura y ganadería  
Los trabajos agrícolas producen vertidos de pesticidas, fertilizantes y restos 
orgánicos de animales y plantas que contaminan de una forma difusa pero muy 
notable las aguas  
La mayoría de los vertidos directos que hay, son responsabilidad de la 
ganadería. Se les llama directos a los vertidos que no se hacen a través de 
redes urbanas de saneamiento, y por lo tanto son más difíciles de controlar y 
depurar [9] 
  
4.4. Metales presentes en el agua  
 
Los metales pesados normalmente aparecen en el agua superficial 
procedentes de las actividades comerciales e industriales y tienen que  
eliminarse si el agua residual se va a reutilizar. 
                    
Los metales pesados son elementos metálicos con gran peso atómico, por 
ejemplo: mercurio, cromo, molibdeno, cadmio, arsénico, plomo, cobre, zinc y 
níquel. A bajas concentraciones pueden afectar a los seres vivos y tienden 
acumularse en la cadena alimentaria.  
 
Los metales pesados son elementos que tienen pesos atómicos entre 63,546 y 
299,590 con una gravedad específica mayor a 4,011. 
 
La mayoría de los elementos de la tierra están ampliamente distribuidos en la 
litósfera, la hidrósfera y la atmósfera. El hombre está expuesto a estos 
elementos cuando come sus alimentos, bebe agua y respira el aire. Algunos de 
esos elementos son benéficos y esenciales para sus procesos vitales, aunque 
solo se encuentran en cantidades muy pequeñas en los tejidos del cuerpo en 
cantidades trazas como cobalto, cobre, hierro, manganeso, molibdeno, 
vanadio, estroncio y zinc; otros son muy tóxicos. Los metales pesados no 
esenciales de interés particular para los sistemas acuíferos superficiales son 
cadmio, cromo, mercurio, plomo arsénico y antimonio etc. 
Todos los metales pesados existen en las aguas superficiales en forma 
coloidal, de partículas y en fases disueltas, pero, las concentraciones en 
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disolución son bajas generalmente. El metal en partículas y coloidal puede 
encontrarse en 1) hidróxidos, óxidos, silicatos o sulfuros, o 2) adsorbidos en la 
arcilla, en el silíceo en la materia orgánica. Las formas solubles generalmente 
son iones, quelatos o complejos organometálicos no ionizables. La solubilidad 
de trazas de metales en las aguas superficiales está controlado 
predominantemente por el pH, por el tipo de concentración de los ligandos en 
los cuales el metal puede absorberse, y por el estado de oxidación de los 
componentes minerales el ambiente rédox del sistema. 
 
Todos los metales tienen niveles óptimos de concentración, por encima de los 
cuales resultan tóxicos. La toxicidad de un metal depende de su vía de 
administración y del compuesto químico al que está ligado. La combinación de 
un metal con un compuesto orgánico puede aumentar o disminuir sus efectos 
tóxicos sobre las células. En cambio, la combinación de un metal con el azufre, 
en forma de sulfuro, da lugar a un compuesto menos tóxico que el hidróxido u 
óxido correspondiente, debido a que el sulfuro es menos soluble en los 
humores corporales que el óxido. 
 
La toxicidad suele resultar: 
• Cuando el organismo se ve sometido a una concentración excesiva del 
metal durante un periodo prolongado. 
• Cuando el metal se presenta en una forma bioquímica. 
• Cuando el organismo lo absorbe por vía inusitada. 
• Ha ido aumentando la exposición del hombre a contaminantes metálicos 
introducidos en su medio ambiente por la producción industrial. 
El problema esencial que plantean los metales pesados es el de que muchos 
de ellos se han utilizado durante siglos y son fundamentales para industria 
importantes, pero pueden perjudicar la salud humana y transformar el equilibrio 
de los sistemas ambientales si se permite que alcancen concentraciones 
excesivas en el agua, suelo y aire. 
Existen tres tipos principales de fuentes de emisión de metales en el medio 
ambiente. El más evidente es el proceso de extracción y purificación: minería, 
fundición y refinación. El segundo, menos conocido, es la emisión de metales al 
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quemarse combustibles fósiles como: el carbón. Tales combustibles contienen 
cadmio, plomo, mercurio, níquel, vanadio, cromo y cobre. La tercera fuente, la 
más diversa, es la producción y utilización de productos industriales que 
contienen metales, que aumenta al descubrirse nuevas tecnología y 
aplicaciones. 
 
Los metales siguen muchas vías y ciclos en el medio ambiente, y algunos de 
ellos experimentan transformaciones. Algunas plantas y animales invertebrados 
acumulan metales hasta niveles potencialmente tóxicos. Cuando se formulan 
juicios sobre la inocuidad de una determinada descarga con contenido metálico 
en el medio ambiente, es preciso considerar la posibilidad de que se produzca 
tal acumulación y transformación. [10]  
 
4.5. Molibdeno 
 
4.5.1. Generalidades  
 
El molibdeno es un elemento químico de número atómico 42 que se encuentra 
en el grupo 6 de la tabla periódica de los elementos y se simboliza como Mo. El 
molibdeno es un metal de transición con una electronegatividad de 1,8 en la 
escala de Pauling y una masa atómica de 95,94 g/mol. No reacciona con 
oxígeno o agua a temperatura ambiente, [11]. 
 
El Molibdeno (Mo) es un elemento refractario metálico utilizado principalmente 
como agente de aleación en acero, hierro fundido, y superlaciones para 
mejorar la dureza, resistencia, tenacidad y resistencia al desgaste y la 
corrosión. Para lograr las  propiedades metalúrgicas deseadas, el molibdeno se 
utiliza con frecuencia en combinación con  cromo, manganeso, níquel, 
tungsteno, o metales aleados. La versatilidad de molibdeno en el mejoramiento 
de una variedad de propiedades de la aleación se ha asegurado un papel 
significativo en la tecnología industrial contemporáneo, que requiere cada vez 
más materiales que son útiles en alta tensión, la ampliación de los rangos de 
temperatura y ambientes altamente corrosivos. Por otra parte, el molibdeno 
encuentra el uso significativo como un metal refractario en numerosas 
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aplicaciones de productos químicos, incluidos los catalizadores, lubricantes y 
pigmentos. También se emplea en determinadas aplicaciones electrónicas, 
como en las capas de metal conductoras en los transistores, [12]. 
 
 
4.5.2. Molibdeno en los seres vivos  
Los compuestos de molibdeno, tienen diversas formas en moléculas orgánicas 
(como carbohidratos y aminoácidos) y se transporta a través del cuerpo 
humano como MoO42-. Al menos 50 enzimas que contienen molibdeno son 
conocidos, principalmente en las bacterias, y su número aumenta con cada 
año; las enzimas incluyen el aldehído oxidasa, sulfito oxidasa y la xantina 
oxidasa. En algunos animales y en humanos, se cataliza la oxidación de la 
xantina a ácido úrico, un proceso de catabolismo de las purinas, por la xantina 
oxidasa, una enzima que contiene molibdeno. La actividad de la xantina 
oxidasa es directamente proporcional a la cantidad de molibdeno en el cuerpo. 
Sin embargo, una alta concentración de molibdeno se invierte la tendencia y 
puede actuar como un inhibidor, tanto en el catabolismo de las purinas y otros 
procesos. Las concentraciones de molibdeno también afectan a la síntesis de 
proteínas, el metabolismo y el crecimiento. 
 
En los animales y las plantas, estas enzimas usan el molibdeno como 
un cofactor. Todos los seres vivos que utilizan enzimas de molibdeno hasta 
ahora identificadas en la naturaleza, usan este cofactor, salvo por la 
nitrogenasa, que fija el nitrógeno en algunas bacterias y cianobacterias. Las 
enzimas de molibdeno en las plantas y animales catalizan la oxidación y la 
reducción a veces de ciertas moléculas pequeñas, como parte de la regulación 
de nitrógeno, azufre y los ciclos del carbono. [13]  
 
El cuerpo humano contiene alrededor de 0,07 mg de molibdeno por 
kilogramo  de peso. Se presenta en altas concentraciones en el hígado, 
los riñones y en las vértebras. El molibdeno también está presente en 
el esmalte de los dientes humanos y puede ayudar a prevenir su deterioro. La 
carne de cerdo, la carne de cordero y el hígado de res tienen cada uno 
alrededor de 1,5 mg de molibdeno por kilogramo  de peso. Otras fuentes 
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alimenticias significativas son las judías verdes, huevos, semillas de girasol, 
harina de trigo, lentejas y granos de cereales. [14] 
 
4.5.3. Efectos en la salud  
La ingestión diaria promedio de molibdeno varía entre 0,12 y 0,24 mg, pero 
depende del contenido de molibdeno de los alimentos. La toxicidad aguda no 
se ha visto en los seres humanos, y depende en gran medida del estado 
químico. Aunque los datos de toxicidad humana no están disponibles, los 
estudios en animales han demostrado que la ingesta crónica de más de 10 
mg/día de molibdeno puede causar diarrea, retraso en el crecimiento, 
infertilidad, y bajo peso al nacer. También puede afectar a los pulmones, 
los riñones y al hígado. El tungstato sódico es un inhibidor competitivo de 
molibdeno, y su dieta reduce la concentración de molibdeno en los tejidos. [14] 
La deficiencia dietética de molibdeno desde su concentración bajo la superficie 
terrestre se ha asociado con mayores tasas de cáncer de esófago en partes 
de China e Irán. En comparación con Estados Unidos, que tiene una mayor 
oferta de molibdeno en el suelo, las personas que viven en estas áreas tienen 
un riesgo aproximadamente 16 veces mayor para el carcinoma esofágico 
de células escamosas. 
 
Los altos niveles de molibdeno pueden interferir con la absorción de cobre, 
produciendo deficiencia de cobre. El molibdeno evita las proteínas plasmáticas 
de unión al cobre, y también aumenta la cantidad de cobre que se excreta en la 
orina. Los rumiantes que consumen altas cantidades de molibdeno presentan 
síntomas como diarrea, pérdida de crecimiento y achromotrichia (pérdida del 
pigmento del cabello). Estos síntomas pueden ser aliviados por la 
administración de más cobre en el cuerpo, tanto en forma como por dieta y por 
inyección. La condición puede ser agravada por el exceso de azufre. 
El humo y el polvo del molibdeno pueden ser generados por la minería o la 
metalurgia, pueden ser tóxicos, especialmente si se ingieren. Los niveles bajos 
de exposición prolongados pueden causar irritación en los ojos y la piel. La 
inhalación o ingestión directa de molibdeno y sus óxidos se debe evitar. La 
OSHA (administración de seguridad y salud ocupacional) especifica la cantidad 
máxima admisible de exposición de molibdeno en una jornada de 8 horas de 5 
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mg/m³. La exposición crónica a 60 a 600 mg/m³ puede causar síntomas como 
fatiga, dolores de cabeza y dolores en las articulaciones. [15, 16,17] 
Se determinó experimentalmente que los períodos prolongados de exposición 
de los seres humanos y animales a bajas concentraciones de compuestos de 
molibdeno podrían ser perjudiciales. Un estudio realizado en Estados Unidos  
por Caujolle y Changh (1967) han afirmado que la exposición crónica de 
molibdeno aumenta el número de las tasas de mortalidad por anemia aguda de  
14,2% a 57,2% en los animales expuestos. [18] 
 
4.5.4. Fuentes de Molibdeno  
 
La principal fuente de molibdeno es el mineral molibdenita (MoS2). También se 
puede encontrar en otros minerales, como la wulfenita (PbMoO4) y la 
powellita (CaMoO4). El molibdeno se obtiene de la minería de sus minerales y 
como subproducto de la minería del cobre, siendo esta última el principal modo 
de explotación comercial; el molibdeno está presente en las minas en un rango 
de entre un 0,01 y un 0,5%. Aproximadamente la mitad de la producción 
mundial de molibdeno se localiza en Estados Unidos. 
 
Los mayores productores del mundo de materiales de molibdeno son los 
Estados Unidos, China, Chile, Perú y Canadá. El molibdeno es un mineral 
extraído, y también se recupera como un subproducto de la extracción 
de cobre y wolframio. Las grandes explotaciones mineras en Colorado extraen 
molibdenita como su producto principal, mientras que muchos depósitos de 
pórfidos de cobre, como la mina Bingham Canyon en Utah y la mina de 
Chuquicamata, en el norte de Chile producen molibdeno como subproducto de 
la minería del cobre. La mina Knaben en el sur de Noruega se abrió en 1885, 
convirtiéndose en la primera mina de molibdeno. Se mantuvo abierta hasta 
1973.  
 
Sus fuentes naturales son: el germen de trigo, el alforfón o trigo sarraceno, los 
cereales integrales y las verduras de hoja verde oscura. [19] 
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4.6. Cromo 
 
4.6.1. Generalidades  
El cromo es un elemento químico de número atómico 24 que se encuentra en 
el grupo 6 de la tabla periódica de los elementos. Su símbolo es Cr. El Cromo 
tiene una amplia gama de usos: metales, productos químicos y refractarios. El 
uso de cromo en hierro, acero y aleaciones no ferrosos mejora dureza y 
resistencia a la corrosión y la oxidación. El uso del cromo para producir acero 
inoxidable y aleaciones no ferrosas son dos de sus aplicaciones más 
importantes. Otras aplicaciones son en aleaciones de acero, recubrimiento de 
metales, pigmentos, tratamiento del cuero, catalizadores, tratamientos de 
superficies, y refractarios. 
 
Se obtiene cromo a partir de la cromita (FeCr2O4). El cromo se obtiene 
comercialmente calentando la cromita en presencia de aluminio o silicio 
(mediante un proceso de reducción). Aproximadamente la mitad de la cromita 
se extrae de Sudáfrica. También se obtiene en grandes cantidades en 
Kazajistán, India y Turquía. Los depósitos aún sin explotar son abundantes, 
pero están geográficamente concentrados en Kazajistán y el sur de África. 
Aproximadamente se produjeron en 2000 quince millones de toneladas de 
cromita, de la cual la mayor parte se emplea para aleaciones (cerca de un 
70%), por ejemplo para obtener ferrocromo (una aleación de cromo y hierro, 
con algo de carbono). Otra parte (un 15% aproximadamente) se emplea 
directamente como material refractario y, el resto, en la industria química para 
obtener diferentes compuestos de cromo. Se han descubierto depósitos de 
cromo metal, aunque son poco abundantes; en una mina rusa (Udachnaya) se 
producen muestras del metal, en donde el ambiente reductor ha facilitado la 
producción de diamantes y cromo elemental. [20]. 
 
 
4.6.2. Cromo en los seres vivos  
El cromo pertenece al grupo de los oligoelementos, el cromo al igual que el 
silicio, el níquel, el litio, el molibdeno y el selenio; es indispensable para el 
organismo ya que regula el metabolismo del azúcar (glucosa) además de 
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ayudar a la insulina a distribuir la glucosa a las células. Por eso es 
indispensable en el tratamiento de las hipoglucemias. 
Al estar en relación el cromo con la insulina, a menudo se emplea para 
controlar el azúcar en sangre debido a que las personas con Diabetes del tipo II 
absorben mejor la glucosa en las células. 
El cromo, especialista en impedir la formación de coágulos en la sangre; es 
también una pieza clave para prevenir los ataques al corazón. Se ha 
comprobado que las personas que fallecen de enfermedades cardiacas, tienen 
menos cantidad de cromo en el organismo que la mayoría. 
Asimismo es un mineral importante para mantener el correcto desarrollo de 
nuestra dentadura. 
Regula los niveles de colesterol y triglicéridos. 
 
Síntomas carenciales de cromo: 
 
• La insuficiencia de cromo en el cuerpo disminuye la posibilidad de 
metabolizar la glucosa, las grasas e inhibe la síntesis de las proteínas. 
• La gente con mucha ansiedad por el dulce o que no pueden dejar de 
"picar" entre horas suelen estar bajos de Cromo. 
• También aquellas personas con subidas y bajadas de ánimo muy 
exageradas. 
• Es muy habitual encontrar carencias de Cromo en las personas que 
"fabrican" colesterol o triglicéridos. 
• Como ejerce una acción en el ojo, su carencia conlleva una opacación 
de la córnea, que si se arrastra durante mucho tiempo, producirá 
cataratas. 
 
La forma más habitual de consumirlo es en tabletas o cápsulas en forma de 
Picolinato o polinicotinato. 
Algunos estudios americanos dicen que detrás de muchas depresiones lo que 
hay son estados de hipoglucemias y que los pacientes responden muy bien a la 
toma de Cromo. 
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4.6.3. Efectos en la salud  
Generalmente, no se considera que el cromo metal y los compuestos de cromo 
(III) sean especialmente, un riesgo para la salud; se trata de un elemento 
esencial para el ser humano, pero en altas concentraciones resulta tóxico. Los 
compuestos de cromo (VI) son tóxicos si son ingeridos, siendo la dosis letal de 
unos pocos gramos. En niveles no letales, el Cr (VI) es carcinógeno. La 
mayoría de los compuestos de cromo (VI) irritan los ojos, la piel y las mucosas. 
La exposición crónica a compuestos de cromo (VI) puede provocar daños 
permanentes en los ojos. 
 
Estudios realizados en trabajadores expuestos a compuestos de Cr(VI) en 
procesos de soldadura de aceros, en la producción de pigmentos y otras 
ocupaciones industriales, revelaron su poder mutagénico, pudiendo producir 
lesiones en la piel, enfermedades pulmonares y varias formas de cáncer.[6] 
 
4.6.4. Fuentes de cromo 
Se obtiene cromo a partir de la cromita (FeCr2O4). La cromada se obtiene 
comercialmente calentando a la cromadora en presencia de aluminio o silicio 
(mediante un proceso de reducción). Aproximadamente la mitad de las 
cromadas se extrae de Sudáfrica. También se obtiene en grandes cantidades 
en Kazajistán, India y Turquía. 
 
Los depósitos aún sin explotar son abundantes, pero están geográficamente 
concentrados en Kazajistán y el sur de África. 
 
Se han descubierto depósitos de cromo metal, aunque son poco abundantes; 
en una mina rusa (Udachnaya) se producen muestras del metal, en donde el 
ambiente reductor ha facilitado la producción de diamantes y cromo elemental. 
Se han caracterizado 19 radioisótopos, siendo el más estable el cromo-50 con 
un periodo de semidesintegración de más de 1,8 × 1017 años, seguido del 
cromo-51 con uno de 27,7025 días. El resto tiene periodos de 
semidesintegración de menos de 24 horas, la mayoría de menos de un minuto.  
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Según la RDA la dosis estipulada es de entre 50 mg. y 200 mg. y lo podemos 
encontrar en aceites vegetales, en la levadura de cerveza, y en los cereales 
integrales como la cebada y el maíz. También lo encontramos en las nueces, la 
manzana y las verduras como la lechuga, las patatas, berros, setas, la cebolla 
y el brócoli. 
Entre los productos lácteos y las carnes que contienen más cantidad de cromo 
están el hígado de ternera, la pechuga y muslo de pollo o los mariscos. 
 
4.7. Níquel 
 
4.7.1. Generalidades  
El níquel es un elemento químico de número atómico 28 y su símbolo es Ni, es 
un elemento de transición que presenta una mezcla de propiedades de los 
metales ferrosos y no ferrosos. Es a la vez siderófilos (es decir, se asocia con 
hierro) y calcófilo (es decir, se asocia con azufre). La mayor parte del níquel 
extraído proviene de dos tipos de depósitos minerales:  
 
• lateritas, donde los minerales  principales son garnierita (silicato hidratado de 
níquel) y niquelífero limonita [(Fe, Ni)O(OH)]. 
 
• Los depósitos de sulfuro magmático donde el  mineral principal es pentlandita 
[(NiFe)9S8].  
 
El radio iónico de níquel bivalente es similar a la de hierro bivalente y 
magnesio, lo cual hace que estos tres elementos se puedan sustituir unos por 
otros en las redes cristalinas de algunos silicatos y óxidos. Los  depósitos de 
sulfuro de níquel se asocian generalmente con las rocas de hierro y ricos en 
magnesio llamadas ultramáficas y se puede encontrar tanto en configuración 
volcánica y plutónica. Muchos de los depósitos de sulfuros se producen a gran 
profundidad. Las  Lateritas se forman por la erosión de las rocas ultramáficas y 
son un fenómeno cercano a la superficie. La mayor parte del níquel en la Tierra 
se cree que se concentra en el núcleo del planeta. 
  
El níquel se vende principalmente para su uso como metal refinado (cátodos, 
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en polvo, briquetas, etc.) o ferroníquel. Alrededor del 65% del níquel consumido 
en el mundo occidental se utiliza para fabricar acero inoxidable austenítico. 
Otro 12% va en superaleaciones (Inconel 600) o aleaciones de metales no 
ferrosos (cuproníquel). Ambas familias de aleaciones son ampliamente 
utilizadas debido a su resistencia a la corrosión. La industria aeroespacial es un 
consumidor importante de superaleaciones de base níquel. Palas de la turbina, 
discos y otras zonas críticas de las turbinas se fabrican de superaleaciones. 
Superaleaciones de base níquel también se usan en turbinas de combustión 
terrestres, como las encontradas en estaciones de generación de energía 
eléctrica. El 23% restante del consumo se divide entre los aceros de aleación, 
baterías recargables, catalizadores y otros productos químicos, monedas, 
productos de fundición y recubrimiento. Los productos químicos comerciales 
principales son el carbonato (NiCO3), cloruro (NiCl2), óxido de bivalentes (NiO), 
y el sulfato (NiSO4). En solución acuosa, los iones de níquel bivalente tiene un 
color verde esmeralda, [21]. 
 
4.7.2. Níquel en los seres vivos  
El níquel es un mineral que se encuentra presente en pequeñas cantidades en 
nuestro organismo. Sus funciones no son muy conocidas, y su absorción se 
desconoce. Se almacena en la arteria aorta, en el hígado y en los huesos. Es 
un elemento que ocurre en el ambiente sólo en muy pequeños niveles. Los 
alimentos naturalmente contienen pequeñas cantidades de níquel. El chocolate 
y las grasas son conocidos por contener altas cantidades. El níquel es tomado 
y este aumentará, cuando la gente come grandes cantidades de vegetales 
procedentes de suelos contaminados. Es conocido que las plantas acumulan 
níquel y como resultado, la toma de níquel de los vegetales será eminente. Los 
fumadores tienen un alto grado de exposición al níquel a través de sus 
pulmones. Finalmente, éste puede ser encontrado en detergentes. Los 
humanos pueden ser expuestos a él al respirar el aire, beber agua, comer 
comida o fumar cigarrillos. El contacto de la piel con suelo contaminado o agua 
puede también resultar en la exposición al níquel. En pequeñas cantidades el 
níquel es esencial, pero cuando es tomado en muy altas cantidades este puede 
ser peligroso para la salud humana.  
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4.7.2.1. Funciones que desempeña:  
Estas son algunas de las funciones más importantes que el níquel, realiza en el 
organismo:  
• Nos ayuda a mantener la presión arterial normalizada. 
• Mejora y aumenta la acción de la insulina. 
• Incrementa las grasas sanguíneas. 
• Ayuda en la regulación de los niveles de adrenalina. 
• Su presencia es necesaria para poder asimilar correctamente el Calcio. 
    
4.7.2.2. Su déficit puede provocar:  
Su carencia puede ocasionar una serie de trastornos, estos son algunos de 
ellos:  
• Padecer mayor riesgo de intolerancia a la glucosa. 
• Mayor propensión a los ataques cardiacos. 
• Dificultades para absorber correctamente el Calcio. 
• Alteraciones en la tensión arterial. 
    
4.7.2.3. Causas que favorecen su deficiencia:  
• Puede tener que ver con el padecimiento de cirrosis hepática y de fallos 
renales crónicos, ya que en las personas aquejadas de estos problemas, 
se advierten niveles bajos de este mineral. 
• El níquel interacciona con el hierro, es decir una dieta pobre en hierro 
intensifica la presencia del níquel, el cual favorece la utilización del 
hierro.[22] 
 
 
 
4.7.3. Efectos en la salud  
La exposición al níquel metal y sus compuestos solubles no deben superar los 
50 mg/L medidos en niveles de níquel equivalente para una exposición laboral 
de 8 horas diarias y 40 semanales. Los vapores y el polvo de sulfuro de níquel 
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se sospecha que sean cancerígenos. El carbonilo de níquel Ni(CO)4, generado 
durante el proceso de obtención del metal, es un gas extremadamente tóxico.  
No se conocen casos de intoxicación de níquel, siempre que este proceda de 
fuentes naturales. Sin embargo si su procedencia es inorgánica, como es el 
caso de la inhalación excesiva del humo del tabaco, o con los materiales de 
cocina contiene este mineral, la toxicidad puede ser muy dañina y provocar, 
entre otros problemas:  
• Náuseas. 
• Vómitos. 
• Dolores de cabeza. 
• Problemas respiratorios. 
• Tos persistente. 
• Irritación de garganta. 
• Elevadas probabilidades de desarrollar cáncer de pulmón, nariz, laringe 
y próstata. 
• Enfermedades y mareos después de la exposición al gas de níquel. 
• Embolia de pulmón. 
• Defectos de nacimiento. 
• Asma y bronquitis crónica. 
• Reacciones alérgicas como son erupciones cutáneas, mayormente de 
las joyas. 
• Desordenes del corazón. [22]. 
 
4.7.4. Fuentes de Níquel 
El níquel es un elemento que se encuentra por doquier, los suelos típicos 
contienen entre 10 y 100 mg de níquel por Kg. Muchas sales de níquel son 
solubles en el agua, por lo que puede dar origen a la contaminación de este 
recurso; ha habido problemas importantes relacionados con la descarga 
industrial de efluentes que contienen compuestos de níquel, en cursos de agua. 
Se tienen informes de niveles de níquel que han alcanzado hasta 1 mg/L en 
aguas superficiales. 
 
El tratamiento convencional del agua remueve algo de níquel, de manera que 
los niveles de agua tratada son generalmente más bajos que los de agua 
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sometida a tratamiento. En algunos estudios globales se han podido identificar 
los niveles de níquel, especialmente cuando las instalaciones interiores se 
emplean piezas niqueladas. En muy raras ocasiones se hallaron niveles en el 
agua potable que llegaron a los 0,5 mg/L. Si se supone que el consumo de 
agua es de 2 litros al día, la exposición humana al níquel por esta vía no 
excedería de ordinario de 10-20 µg/día. 
 
4.8. Determinación de metales  
Para determinar los contenidos de elementos metálicos en cualquier tipo de 
muestra nos encontramos en la bibliografía con muchos métodos de análisis  
que abarcan desde los clásicos (como volumetrías o gravimetrías) hasta los 
instrumentales más complejos. Si se restringe el tipo de muestra  las 
medioambientales, el resultado es similar. En este trabajo se  profundizara en 
el método analítico de espectroscopia de absorción  atómica por llama para el   
análisis de Molibdeno y Cromo en agua tratada, cruda y residual, y Níquel en 
agua residual. 
 
4.9. Método de análisis de Molibdeno, Cromo y Níquel en agua  
 
Puesto que el contenido de molibdeno, cromo y níquel en aguas naturales se 
encuentra generalmente en niveles de concentración de ppb, ha sido necesario 
desarrollar métodos analíticos con precisión y exactitud que fueran lo 
suficientemente sensibles como para permitir su análisis a dichas 
concentraciones.  
 
Entre los métodos más utilizados para la determinación de molibdeno, cromo y 
níquel se encuentran la espectroscopia de absorción atómica de flama y la 
espectroscopia de absorción atómica con atomización electrotérmica. Esta 
última además de ser necesario más tiempo para el análisis de cada elemento, 
tiene un límite de detección muy bajo, y la normatividad para agua permite 
valores relativamente altos para molibdeno, cromo y níquel. [23]. 
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4.10. Espectrometría de Absorción Atómica 
 
 La espectrometría de absorción atómica es una técnica capaz de detectar y        
determinar cuantitativamente los metales del sistema periódico, dado que 
utiliza la absorción de la luz para medir la longitud de onda específica de cada 
átomo. 
 
La sensibilidad de la técnica permite identificar pequeñas concentraciones de 
cada metal, desde mg/L a µg/L. 
 
Todas las especies cuentan con un estado de baja energía al cual se le 
denomina estado fundamental y un estado excitado con alta energía. 
Al átomo no excitado le es necesario absorber energías externas para pasar a 
un nivel más alto. 
 
La energía requerida para esta transición puede ser suministrada por un fotón 
de luz con una energía dada por: 
 
E = h ν 
dónde: 
 
h = constante de Planck 
ν = es la frecuencia 
 
Esto corresponde a una longitud de onda (λ) de: 
 
 
 
dónde: 
C es la velocidad de la luz en el vacío. 
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4.10.1. Absorción 
 
En teoría atómica cuántica se postula la existencia, en el interior del átomo, de 
un núcleo formado por protones de carga positiva y neutrones o partículas 
eléctricamente neutras, en torno al cual se mueven los electrones o cargas 
elementales negativas en diversos orbitales o niveles de energía.  
 
Así, el método de absorción atómica se basa en la diferente capacidad de 
absorción de radiación de los átomos de los distintos elementos en estado 
fundamental, en presencia de átomos excitados del mismo tipo. Se llama 
estado fundamental de un átomo a una disposición de los electrones en sus 
órbitas de mínima energía, que son las más próximas al núcleo atómico; un 
átomo excitado, por el contrario, posee electrones que ocupan las órbitas más 
alejadas y dejan vacías algunas de las interiores. Cuando un átomo recibe una 
radiación electromagnética (luz visible, infrarroja, rayos X, etc.) de la frecuencia 
o longitud de onda adecuada, absorbe un fotón, que es un cuanto o cantidad 
mínima e indivisible de energía electromagnética, y pasa a un estado excitado 
al transferir uno de sus electrones interiores a una órbita más alejada. 
 
Figura 1. Diagrama de absorción1 
 
4.10.2. Ley de Beer – Lambert 
 
La absorción que ocurre en un sistema de la absorción atómica sigue la ley de 
Beer- Lambert, así: 
A = a b c 
                                                 
1
 Fuente: http://www.hiru.com/fisica/el-modelo-atomico-de-bohr-sommerfeld 
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dónde: 
 a=constante de proporcionalidad llamada absortividad.  
 b= espesor de la celda  
 c= Concentración g/L 
 
Cuando se expresa la concentración en moles por litro la absortividad se 
denomina absortividad molar y se representa con el símbolo ε. En 
consecuencia cuando b se expresa en centímetros y c en moles por litro. 
 
A = ε b c 
 
4.10.3. Instrumentación 
 
 
Figura 2. Equipo básico de Absorción atómica2 
 
4.10.3.1. Fuente de radiación 
Los métodos de absorción atómica son potencialmente muy específicos, ya 
que las líneas de absorción atómica son considerablemente estrechas (0,002 a 
0,005 nm), está limitada anchura de la línea crea problemas ya que para que 
se cumpla la relación lineal entre la absorbancia del analito y su concentración 
(ley de Beer) es necesario que el ancho de banda de la fuente sea más 
estrecha que el ancho del pico de absorción. 
                                                 
2
 Fuente: http://www.absorcion-atomica.blogspot.com/2009/07/componentes-de-un-espestrometro-
de.html 
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El problema creado por el ancho reducido de las líneas de absorción atómicas 
se resuelve utilizando fuentes de líneas con anchos de banda aún más 
estrechos que los picos de absorción. Esto hace necesario que la técnica utilice 
una lámpara distinta para cada elemento. 
Esta técnica utiliza generalmente la lámpara de cátodo hueco como fuente de 
energía externa. En el interior de la lámpara se encuentra un ánodo de 
Wolframio y un cátodo cilíndrico construido con el metal cuyo espectro se 
desea obtener, sellado herméticamente con un tubo de vidrio lleno de neón o 
argón a una presión de 1 a 5 torr. Cuando un alto voltaje se aplica a través del 
ánodo y el cátodo, los átomos de metal en el cátodo se excitan y producen luz 
con una determinada longitud de onda. 
 
 
Figura 3. Lámpara de cátodo hueco3 
 
 
4.10.3.2. Zona de muestra 
 
En este punto se producen los átomos de la muestra necesarios para la 
absorción de fotones. Se puede utilizar un generador de átomos o un horno 
calentado por electricidad. 
 
 
                                                 
3
 Fuente: Principios de Análisis Instrumental. Douglas A. Skoog. 
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4.10.3.3. Selector de longitud de onda 
 
El selector de longitud de onda es muy valioso ya que elimina radiaciones 
interferentes como las emitidas por el gas inerte y aísla las radiaciones 
producidas por los átomos del analito. 
 
4.10.3.4. Atomizador 
 
Los atomizadores son quemadores que permiten la separación de las 
moléculas para formar átomos libres por medio de un gas combustible. 
El atomizador más utilizado para la absorción atómica es el atomizador de 
llama, el cual es un típico mechero de flujo laminar que emplea un nebulizador 
de tubo concéntrico, en donde la muestra se vuelve niebla y mezclada con un 
flujo de gas oxidante y un combustible pasan por una serie de deflectores que 
eliminan las gotas no muy finas a un contenedor de desechos y las finamente 
divididas las deja pasar a un mechero provisto de una ranura que produce una 
llama relativamente estable y larga, propiedades que aumentan la sensibilidad 
y reproducibilidad de la técnica. 
 
 
Figura 4. Mechero de flujo laminar4 
 
                                                 
4
 Fuente: Principios de Análisis Instrumental. Douglas A. Skoog. 
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Mientras la muestra permanece dentro del atomizador, se da lugar a diferentes 
procesos los cuales se muestran a continuación en la figura 5. 
 
 
 
 
 
                                      Nebulización 
 
 
 
                                      Desolvatación 
                                       
 
 
                                   Volatilización 
                                  
 
 
 
                                                                                                          hv molecular 
                                
                                   Disociación 
                                  (Reversible) 
 
                                                                                                         hv atómica 
 
                                   Ionización 
                                  (Reversible) 
                                 
                                                                                                         hv atómica 
 
Figura 5. Algunos procesos durante la atomización5  
                                                 
5
 Fuente: Principios de Análisis Instrumental. Douglas A. Skoog. 
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Una vez la muestra nebulizada es transportada a la llama, la desolvatación de 
microgotas ocurre en la zona de combustión primaria. 
Las partículas sólidas resultantes, luego llegan al centro de la llama donde se 
vaporizan y se convierten en átomos gaseosos, iones elementales y especies 
moleculares. Finalmente, los iones, átomos y moléculas son conducidos al 
borde exterior de la llama, donde ocurre la oxidación de los productos de la 
atomización antes de que se dispersen en la atmosfera. 
 
Figura 6. Partes de la llama6 
 
A continuación, se presenta una tabla que contiene las diferentes llamas 
empleadas en espectroscopia atómica. 
Combustible Oxidante Temperatura [°C] 
Velocidad de combustión 
(cm s-1 ) 
 
Gas natural Aire 1700- 1900 39-43 
Gas natural Oxigeno 2700- 2800 370- 390 
Hidrogeno Aire 2000- 2100 300- 440 
Hidrogeno Oxigeno 2550- 2700 900- 1400 
Acetileno Aire 2100- 2400 158- 266 
Acetileno Oxigeno 3050- 3150 1100- 2480 
Acetileno Óxido 
nitroso 
2600- 2800 285 
Tabla 2. Diferentes llamas empleadas en espectroscopia atómica. 
                                                 
6
 Fuente: Principios de Análisis Instrumental. Douglas A. Skoog. 
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4.10.3.5. Monocromador 
En general, dispone de una rendija o ranura de entrada que limita la radiación 
lumínica producida por la fuente y la confina en un área determinada, un 
conjunto de espejos para pasar la luz a través del sistema óptico, un elemento 
para separar las longitudes de onda de la radiación lumínica, que puede ser un 
prisma o una rejilla de difracción, y una rendija de salida para seleccionar la 
longitud de onda con la cual se desea iluminar la muestra. El Monocromador 
elimina las radiaciones interferentes y parte de la radiación no absorbida es 
dirigida hacia el detector. 
 
4.10.3.6. Detector 
 
El sistema de detección puede estar diseñado con fotoceldas, fototubos, 
fotodiodos o fotomultiplicadores. Esto depende de los rangos de longitud de 
onda, de la sensibilidad y de la velocidad de respuesta requeridas. El sistema 
de detección recibe la energía lumínica proveniente de la muestra y la convierte 
en una señal eléctrica proporcional a la energía recibida. La señal eléctrica 
puede ser procesada y amplificada, para que pueda interpretarse a través del 
sistema de lectura que una vez procesada es presentada al analista de 
diferentes maneras (por ejemplo, unidades de absorbancia). 
 
4.10.3.7. Procesador de señal y lectura 
 
Luego de ser procesada la señal, el quipo reporta una absorbancia con la cual 
se puede hacer un análisis cuantitativo o cualitativo si se tiene una curva de 
calibración. 
 
4.10.4. Interferencias 
Se llaman interferencias a la influencia que ejerce uno o más elementos 
presentes en la muestra sobre el elemento que se pretende analizar. La 
clasificación de los distintos tipos de interferencias se muestra a continuación: 
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• Interferencias físicas: Efectos causados por las propiedades físicas de la 
muestra en disolución. 
• Interferencias espectrales: Se producen cuando la absorción de una 
especie interferente se solapa o aparece muy próxima a la absorción del 
analito, lo cual hace que su resolución por el monocromador resulte 
imposible. Estas interferencias se dan también debido a la presencia de 
productos de combustión, que poseen bandas de absorción anchas, o 
en forma de partículas, que dispersan la radiación. Ambos dan lugar a 
errores positivos, ya que disminuyen el haz de luz. 
 
• Interferencias químicas: Son más comunes que las espectrales, se 
presentan cuando la muestra reacciona con otra especie química, 
afectando la absorción. Frecuentemente sus efectos pueden 
minimizarse escogiendo las condiciones de trabajo adecuadas. Existen 
en la actualidad evidencias de que en la llama se desarrollan procesos 
que están próximos al equilibrio termodinámico, los de mayor interés a la 
hora caracterizar las interferencias son los equilibrios de disociación, 
ionización y formación de compuestos poco volátiles. 
 
 
• Interferencia por efecto de matriz: Estas interferencias se pueden 
presentar en algunas muestras que contienen especies orgánicas o 
cuando se utilizan disolventes orgánicos para disolver la muestra. En 
este caso la combustión incompleta de la matriz orgánica deja 
sustancias carbonosas que son capaces de dispersar la luz. [23, 24, 25]. 
 
 
4.11. Normatividad  
En Colombia la norma estipulada para la calidad del Agua está regida por la 
Resolución 2115, en la  cual se señalan características, instrumentos básicos y 
frecuencias del sistema de control y vigilancia para la calidad del agua para 
consumo humano. [26] 
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Elementos, compuestos 
químicos y mezclas de 
compuestos químicos 
diferentes a los 
plaguicidas y otras 
sustancias 
Expresados como Valor máximo aceptable (mg/L) 
Cromo total Cr 0,05 
Níquel  Ni 0,02 
Tabla 3. Artículo 5°, Característica Químicas que tienen reconocido efecto 
adverso en la salud humana. 
 
 
 
Elementos y compuestos 
químicos 
que tienen implicaciones 
de tipo 
económico 
Expresadas como Valor máximo aceptable (mg/L) 
Molibdeno Mo 0,07 
Tabla 4. Artículo 7°  Características Químicas que tienen mayores 
consecuencias económicas e indirectas sobre la salud humana 
 
El departamento Administrativo del Medio Ambiente de Bogotá establece, en su 
resolución 1074 de 1997, las concentraciones máximas permisibles para 
vertimientos a un cuerpo de agua o red de alcantarillado público. [27]  
 
 
 
Elemento Concentración (ppm) 
Cromo Hexavalente 0,5 
Cromo Total 1,0 
Níquel 0,2 
Tabla 5. Concentraciones máximas permisibles para verter a un cuerpo de 
agua o red de alcantarillado público. Resolución 1074 de 1997. 
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Los usos del agua y residuos líquidos. Se rigen por el Decreto 1594 de 1984. 
[2] 
 
Parámetro Unidad Consumo 
Humano y 
doméstico 
con 
tratamiento 
convencional  
Consumo 
Humano y 
doméstico 
con 
desinfección 
Uso 
agrícola 
Uso 
pecuario 
Cromo mg/L – 
Cr+6 
0,05 0,05 0,1 1,0 
Molibdeno mg/L – 
Mo 
- - 0,01 - 
Níquel mg/L – 
Ni 
- - 0,2 - 
 
Tabla 6. Criterios de calidad para destinación del recurso, Decreto 1594/84 
 
4.12. ¿Qué es validación?  
 
La validación de un método analítico es un requisito importante en las prácticas 
de laboratorios de análisis químico, promoviéndole al mismo un buen sistema 
de gestión de calidad. Para tal fin, muchos laboratorios de la región, se rigen 
por la Norma ISO/IEC 17025:2006 “Requisitos Generales para la competencia 
de los laboratorios de ensayo y calibración”  
 
Millones de mediciones analíticas se realizan diariamente en miles de 
laboratorios alrededor del mundo, con innumerables razones para realizarlas, 
por ejemplo: una forma de evaluar bienes para propósitos de comercio y como 
apoyo a la salud. Virtualmente, cada aspecto de la sociedad está apoyado de 
algún modo por mediciones analíticas.  
La validación de un método consiste en verificar mediante exámenes y 
provisión de evidencias objetivas que se cumplen unos requisitos previamente 
establecidos.  
Un método debe validarse cuando sea necesario verificar que sus parámetros 
de desempeño son adecuados para el uso en un problema analítico específico. 
Por ejemplo:  
• Un nuevo método desarrollado para un problema específico.  
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• Un método ya establecido revisado para incorporar mejoras o 
extenderlo a un nuevo problema.  
• Cuando el control de calidad indica que un método ya establecido 
está cambiando con el tiempo.  
• Un método establecido usado en un laboratorio diferente o con 
diferentes analistas o con diferente instrumentación.  
• Para demostrar la equivalencia entre dos métodos, por ejemplo, 
entre un método nuevo y uno de referencia.  
 
El alcance de la validación o la revalidación requerida dependerá de la 
naturaleza de los cambios hechos al aplicar un método a diferentes 
laboratorios, instrumentación, operadores y circunstancias en las cuales el 
método va a ser utilizado. Siempre es apropiado algún grado de validación, aun 
cuando se usan métodos aparentemente bien caracterizados ya sean de 
referencia o publicados. [27,28]. 
 
El método establecido debe ser sometido a ensayos y muestras 
particularmente diseñados, con el fin de identificar los puntos débiles y 
ajustarlos. A continuación se establecen las características de tales muestras:  
 
4.12.1. Patrones  
 
Preparados en el laboratorio y por lo menos un patrón externo certificado. La 
concentración de estos patrones deberá estar dentro del rango de aplicación 
del método. Estos son utilizados para realizar una representación gráfica de la 
señal, conocida como curva de calibración.   
 
4.12.2. Blanco  
 
Sistema físico que no contiene el analito de interés pero si todos los demás 
reactivos utilizados en el método de análisis, deberá ser sometida a las mismas 
condiciones y el mismo procedimiento que las muestras reales.  
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4.12.3. Muestra  
 
El término se refiere a cada sistema físico que sea sometido al procedimiento 
de análisis siguiendo el método que se está estandarizando, ya sea un blanco, 
estándar, muestra adicionada o muestra real.  
 
4.12.4. Muestra adicionada 
 
Es una muestra natural o real a la cual se le ha adicionado una cantidad 
conocida del analito que se está estudiando.  
El grupo básico de muestras a analizar en la validación son:  
üBk (Blanco de reactivos y procedimiento)  
üEb (Estándar de concentración baja)  
üEm (Estándar de concentración media)  
üEa (Estándar de concentración alta)  
üM1 (Muestra natural para efectos de la matriz real)  
üM1. A.b (M1 adicionada con nivel bajo)  
üM1 A.a (M1 adicionada con nivel alto)  
 
 
4.12.5. Curvas de calibración  
 
Para realizar el método de la curva de calibrado se introducen en el 
instrumento varios patrones que contienen concentraciones exactamente 
conocidas del analito a analizar y se registra la señal instrumental. 
Normalmente esta señal se corrige con la correspondiente señal obtenida con 
el blanco. Los datos obtenidos se representan para obtener una gráfica de la 
señal corregida del instrumento frente a la concentración de analito.  
 
4.13. Aspectos de medición 
El laboratorio tiene que decidir cuáles de los parámetros de desempeño que el 
método necesita caracterizar con el fin de ser validado. Para respaldar el 
método, es necesario realizar un análisis estadístico de los datos; los aspectos 
de medición a evaluar, son:  
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4.13.1. T de rechazo: 
 
Inicialmente se debe contar con una prueba estadística que confirme los 
valores dispersos en la validación. El test de Grubbs es utilizado para este 
propósito. Se debe contar con un nivel de confianza de 95% y n de mediciones 
adecuada. Se calcula:  
 
T max= (max- media)/s  
T min= (min- media)/s  
Donde S= Desviación estándar.  
Es importante aclarar que este test permite eliminar un máximo de dos datos 
por población; si la aplicación del criterio es mayor a dos datos, el método 
deberá repetirse.  
 
4.13.2. Exactitud:  
 
Grado de aproximación entre el valor obtenido experimentalmente y el valor 
aceptado; normalmente se expresa en términos de error. Se tendrá como 
referencia los patrones preparados en el laboratorio, y al menos un patrón 
externo certificado. La concentración de estos patrones deberá estar localizada 
dentro del rango de aplicación del método. La exactitud expresada como 
porcentaje de error se calcula por:  
 
 
 
 
4.13.3. Tipos de errores  
 
Se clasifican en dos tipos de errores:  
 
• Error instrumental o sistemático  
Los errores instrumentales pueden surgir a través de la calibración incorrecta o 
un error que se presente en el método. Por ejemplo, la presencia de 
interferencias en la Espectroscopia de Absorción Atómica dará un valor 
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inconsistente a la hora de tomar la medida, este tipo de error no puede ser 
corregido por el promedio de los resultados.  
Esta clase de errores son los responsables de las diferencias significativas 
entre los valores medidos y los valores correctos.  
 
• Error relativo o aleatorio 
Este error afecta la precisión de una medición es decir produce resultados 
diferentes cada vez que se repite una medición. Ocasiona que los datos se 
distribuyan más o menos con simetrías alrededor de un valor promedio, pueden 
reducirse mediante la adopción de un promedio de las lecturas (Se refleja por 
su grado de precisión). 
 
4.13.4. Precisión: 
 
Indica el grado de concordancia entre los resultados obtenidos para réplicas de 
una misma muestra, aplicando el mismo procedimiento experimental bajo 
condiciones prefijadas. Usualmente se expresa en términos de desviación 
estándar (s), desviación estándar relativa o coeficiente de variación (CV), que 
se calcula:  
CV= s/  
dónde: 
      s = desviación estándar  
 = media aritmética  
 
 
 
4.13.5. Reproducibilidad: 
 
Es una medida de precisión de datos, obtenidos por un mismo operador 
trabajando siempre bajo las mismas condiciones.  
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4.13.6. Linealidad: 
 
Se refiere a la proporcionalidad entre la concentración y la señal producida por 
el instrumento, es decir a medida que aumenta la concentración aumenta la 
señal, se cumple la ley de Beer, se conoce como el coeficiente de correlación 
(r2) arrojado por la curva de calibración cuyo valor aceptable es 1. 
 
4.13.7. Sensibilidad: 
 
Es una medida del factor de respuesta del instrumento como una función de la 
concentración. Normalmente se mide como la pendiente de la curva de 
calibración. Como valor se puede reportar el promedio para las curvas 
obtenidas en los ensayos de estandarización y en la medición de las muestras, 
indicando su desviación estándar.  
 
Y=mX +b 
dónde: 
m=pendiente de la recta   
 
 
4.13.8. % Recuperación: 
 
Es la capacidad que tiene un procedimiento analítico para identificar 
cuantitativamente una especie química que ha sido adicionada a una muestra. 
Se expresa como porcentaje de recuperación (%R) y se calcula como:  
 
%R= (Cx- Cbk)/CA *100 
dónde: 
 Cx= Concentración promedio de las determinaciones  
Cbk=Concentración blanco  
CA= Concentración real adicionada  
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4.13.9. Límite de detección (LD): 
 
Se define a partir de la más pequeña cantidad detectable por encima del ruido 
de un procedimiento y dentro de un límite declarado de aceptación. El límite de 
detección se calcula de la siguiente manera:  
 
LD= 0 + 3Sm 
dónde: 
Sm es la desviación estándar de la concentración más baja de los estándares 
del metal a analizar 
4.13.10. Límite de cuantificación (LC): 
 
Es la concentración más baja del analito que puede ser determinada con un 
nivel aceptable de precisión de repetitividad y veracidad. El límite de detección 
se calcula de la siguiente manera: [28] 
 
LC= 0+ 10Sm 
dónde: 
Sm es la desviación estándar de la concentración más baja de los estándares 
del metal a analizar.  
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5. MATERIALES Y METODOS 
5.1. Materiales  
Para la validación de la determinación de Molibdeno, Cromo y Níquel  se 
utilizaron, equipos y recursos, suministrados por el laboratorio de Análisis de 
Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica de Pereira.  
 
Antes de proceder con el desarrollo de la parte experimental, se realizó una 
intensa búsqueda bibliográfica acerca de los métodos, tratamiento estadístico 
de datos y además se realizó una capacitación en el manejo del equipo de 
absorción atómica, con el objetivo de generar datos confiables en el proceso de 
validación. 
5.1.1 Espectrómetro de Absorción Atómica  
Se utilizó el equipo de espectroscopia de Absorción Atómica SHIMADZU AA-7000 
el cual es programado a través del software WizAArd, instalado en el ordenador, 
para que cumpla con las condiciones necesarias para el análisis de cada metal; 
este equipo se encuentra ubicado en el laboratorio de Aguas y Alimentos de la 
Universidad Tecnológica de Pereira. 
 
Figura 7. Espectrofotómetro de Absorción Atómica SHIMADZU AA-70007 
                                                 
7
 Fuente: El autor. 
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5.1.2. Método de análisis Molibdeno, Cromo y Níquel  
Para la determinación de los metales en estudio, se tomó como guía el Standar 
methods of examination of wáter and wastewater 21h edition.  
 
5.1.2.1. Determinación de Molibdeno  
Method for the Examination of Water and Wastewater. 21h Edition. 
Washington, 2005, sección 3500-Mo. D página 3-80 
 
5.1.2.2. Determinación de Cromo  
Method for the Examination of Water and Wastewater. 21h Edition. 
Washington, 2005, sección 3500-Cr. D página 3-58  
 
5.1.2.3. Determinación de Níquel  
Method for the Examination of Water and Wastewater. 21h Edition. 
Washington, 2005, sección 3500-Ni. D página 3-80  
 
 
5.1.3. Metodología de extracción de metales  
Standard Method for the Examination of Water and Wastewater. 21h Edition. 
Washington, 2005, sección 3030 E y 3030 F página 3-5 
 
5.1.4. Muestras de análisis  
Para la realización de la validación, se utilizaron diferentes muestras naturales, 
suministradas por el laboratorio las cuales corresponden a:  
Agua Tratada: muestra de la llave proporcionada por el laboratorio de Aguas y 
Alimentos de la Universidad Tecnológica de Pereira y preservada a pH<2 con 
ácido nítrico.  
Agua cruda: Muestra con codificación interna 368-8 procedente del nacimiento 
de la Quebrada Manzanares, muestra tomada por el personal del laboratorio y 
preservada a pH < 2 con ácido nítrico.  
Agua Residual: El agua residual utilizada fue proporcionada por la empresa 
Plásticos Penuel ubicada vía Zaragoza, la cual se encarga de realizar el lavado 
de las carcasas de baterías de carros y motos para realizar productos con 
dicho material y preservada a pH < 2 con ácido nítrico.  
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5.2. METODOLOGÍA  
 
5.2.1. Extracción ácido nítrico HNO3: sección 3030 E  
Homogenizar la muestra previamente preservada y almacenada, mediante 
inversión del recipiente. Transferir una alícuota de 100mL de muestra a un 
Erlenmeyer. Adicionar 5 ml de HNO3 concentrado y perlas de ebullición. 
Evaporar hasta el más bajo volumen posible (+/- 10-15 mL). De ser necesario, 
adicionar más ácido nítrico hasta que la digestión sea completa (no dejar secar 
la muestra durante la digestión). [29] 
 
5.2.2. Extracción ácido clorhídrico-ácido nítrico: HCl-HNO3: sección 
3030 F 
Transferir un volumen medido y bien mezclado de la muestra preservada con 
ácido a un beaker o erlenmeyer. Agregar 2 mL de HNO3 1:1 y 10 mL de HCl 
1:1 en una cabina de extracción. Poner el beaker o erlenmeyer en una plancha 
de calentamiento y evaporar cuidadosamente hasta tener un volumen cercano 
a 25 mL, teniendo en cuenta que la muestra no debe ebullir y ningún área en el 
fondo del contenedor debe secarse. Dejar enfriar. Lavar las paredes del 
erlenmeyer o beaker con agua libre de metales y transferir a un matraz 
volumétrico de 100 mL. Aforar con agua desionizada. [29] 
 
5.2.3. Metodología de la validación  
El procedimiento de validación fue extraído del procedimiento interno del 
Laboratorio de Análisis de Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica, 
Verificación de métodos de ensayo con codificación 123-LAA-INT-17-V2 y el 
documento Protocolo de estandarización de métodos analíticos del instituto de 
hidrología, meteorología y estudios ambientales (IDEAM).  
La descripción de las muestras tratadas con digestión HNO3 es la siguiente:  
üBK se refiere al blanco de los reactivos y procedimiento  
üE.b estándar de concentración baja  
üE.a estándar de concentración alta  
üM1 muestra natural para ver los efectos de la matriz real  
üM1A.b muestra adicionada con un nivel bajo  
üMA.a muestra adicionada con un nivel alto [28] 
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5.2.3.1. Preparación de las soluciones. 
• Soluciones patrón de Molibdeno 
Para la preparación de la solución madre se utiliza el estándar comercial de 
Molibdeno marca Scharlau, con una concentración de 1000 mg/L, con número 
de lote: 2929BATCH11121501.  
 
Se toma un volumen de 5 ml con una pipeta volumétrica, se afora en un matraz 
volumétrico de 50 ml con agua desionizada, agregando previamente 2 ml de 
ácido nítrico concentrado, obteniéndose una solución de concentración 100 
mg/L. 
Posteriormente se prepararon los patrones adicionando con una bureta (de 
marca JMS Germany, clase A de 25 mL y una tolerancia de ± 0,03 mL), el 
volumen de la solución madre de Molibdeno indicado en la siguiente tabla: 
 
Patrón Concentración (mg/L) 
Volumen solución 
madre 
(mL) 
BK 0,0 0,0 
1 1,2 1,2 
2 2,0 2,0 
3 2,5 2,5 
4 3,0 3,0 
5 4,0 4,0 
6 5,0 5,0 
Tabla 7. Patrones de Molibdeno. 
A cada uno de los patrones se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y 1,0 mL de KCl al 25 %, finalmente fueron 
aforados a 100 mL en matraces volumétricos clase A con agua desionizada. 
 
• Soluciones estándar para verificación de Molibdeno 
Para la preparación de cada uno de las soluciones estándar, se tomó el 
volumen correspondiente de solución madre de Molibdeno de concentración 
100 mg/L como lo muestra la siguiente tabla: 
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Estándar Concentración (mg/L) 
Volumen solución 
madre 
(mL) 
Estándar de concentración 
baja üEb (1,5 mg/L) 1,5 1,5 
Estándar de concentración 
alta üEa (3,5 mg/L) 3,5 3,5 
Tabla 8. Soluciones estándar  de Molibdeno. 
 
A cada uno de los estándares se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y 1,0 mL de KCl al 25 %,  finalmente fueron 
aforados a 100 mL en matraces volumétricos clase A con agua desionizada. 
 
• Preparación muestras adicionadas de Molibdeno  
Estas muestras se prepararon a partir de la solución madre de Molibdeno de 
100 mg/L como se indica en la siguiente tabla: 
 
Muestra Concentración (mg/L) 
Volumen solución madre 
(mL) 
Muestra agua residual 
ÜM1 N.A 0,0 
Muestra agua residual  
üM1A.b. 0,5 mg/L 0,5 0,5 
Muestra agua residual  
üM1A.a. 3,0 mg/L 3,0 3,0 
Muestra agua tratada  
üM2 N.A 0,0 
Muestra agua tratada  
üM2A.b. 0,06mg/L 0,06* 0,6* 
Muestra agua tratada  
üM2A.a. 1,0 mg/L 1,0 1,0 
Muestra agua cruda  
üM3 N.A 0,0 
Muestra agua cruda  
üM3A.b. 0,06 mg/L 0,06* 0,6* 
Muestra agua cruda  
üM3A.a. 1,0 mg/L 1,0 1,0 
Tabla 9. Muestras adicionadas  de Molibdeno. 
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A cada uno de las muestras se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y 1,0 mL de KCl al 25 %,  finalmente fueron 
aforados a 100 mL en matraces volumétricos clase A. 
Las muestras marcadas con asterisco (*), fueron aforados a 1000 mL, 
posteriormente se concentraron a un volumen menor de 100 mL, se le adiciono 
1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% MERCK para su conservación y 1,0 mL de KCl 
al 25 %,  finalmente fueron aforados a 100 mL en matraces volumétricos clase 
A con agua desionizada.  
 
• Soluciones patrón de Cromo 
Para la preparación de la solución madre se utiliza el estándar comercial de 
Cromo marca Scharlau, con una concentración de 1003 mg/L, con número de 
lote: 1940BATCH11913101.  
Se toma un volumen de 5 ml con una pipeta volumétrica, se afora en un matraz 
volumétrico de 50 ml con agua desionizada, agregando previamente 2 ml de 
ácido nítrico concentrado, obteniéndose una solución de concentración 100 
mg/L. 
Posteriormente se prepararon los patrones adicionando con una bureta (de 
marca JMS Germany, clase A de 25 mL y una tolerancia de ± 0,03 mL), el 
volumen de la solución madre de Cromo indicado en la siguiente tabla: 
 
Patrón Concentración (mg/L) 
Volumen solución 
madre 
(mL) 
BK 0,0 0,0 
1 0,2 0,2 
2 0,5 0,5 
3 1,0 1,0 
4 2,0 2,0 
5 5,0 5,0 
Tabla 10. Patrones de Cromo. 
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A cada uno de los patrones se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y 1,0 mL de KCl al 25 %, finalmente fueron 
aforados a 100 mL en matraces volumétricos clase A con agua desionizada. 
 
• Soluciones estándar para verificación de Cromo 
Para la preparación de cada uno de las soluciones estándar, se tomó el 
volumen correspondiente de solución madre de Cromo de concentración 100 
mg/L como lo muestra la siguiente tabla: 
Estándar Concentración (mg/L) 
Volumen solución 
madre 
(mL) 
Estándar de concentración 
baja üEb (0,3 mg/L) 
0,3 0,3 
Estándar de concentración 
alta üEa (3,5 mg/L) 
3,0 3,0 
Tabla 11. Soluciones estándar  de Cromo. 
 
A cada uno de los estándares se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y 1,0 mL de KCl al 25 %,  finalmente fueron 
aforados a 100 mL en matraces volumétricos clase A con agua desionizada. 
 
• Preparación muestras adicionadas de Cromo  
Estas muestras se prepararon a partir de la solución madre de Cromo de 100 
mg/L como se indica en la siguiente tabla: 
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Muestra Concentración (mg/L) 
Volumen solución 
madre 
(mL) 
Muestra agua residual 
ÜM1 N.A 0,0 
Muestra agua residual  
üM1A.b. 0,5 mg/L 
0,5 0,5 
Muestra agua residual  
üM1A.a. 3,0 mg/L 
3,5 3,5 
Muestra agua tratada  
üM2 
N.A 0,0 
Muestra agua tratada  
üM2A.b. 0,06mg/L 
0,04* 0,4* 
Muestra agua tratada  
üM2A.a. 1,0 mg/L 
0,2 0,2 
Muestra agua cruda  
üM3 
N.A 0,0 
Muestra agua cruda  
üM3A.b. 0,06 mg/L 
0,04* 0,4* 
Muestra agua cruda  
üM3A.a. 1,0 mg/L 
0,5 0,5 
Tabla 12. Muestras adicionadas  de Cromo. 
 
A cada uno de las muestras se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y 1,0 mL de KCl al 25 %,  finalmente fueron 
aforados a 100 mL en matraces volumétricos clase A. 
 
Las muestras marcadas con asterisco (*), fueron aforados a 1000 mL, 
posteriormente se concentraron a un volumen menor de 100 mL, se le adiciono 
1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% MERCK para su conservación y 1,0 mL de KCl 
al 25 %,  finalmente fueron aforados a 100 mL en matraces volumétricos clase 
A con agua desionizada.  
 
• Soluciones patrón de Níquel 
Para la preparación de la solución madre se utiliza el estándar comercial de 
Cromo marca Panreac, con una concentración de 1000 mg/L +/- 2 mg/L, con 
número de lote: 0000094946.  
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Se toma un volumen de 5 ml con una pipeta volumétrica, se afora en un matraz 
volumétrico de 50 ml con agua desionizada, agregando previamente 2 ml de 
ácido nítrico concentrado, obteniéndose una solución de concentración 100 
mg/L. 
Posteriormente se prepararon los patrones adicionando con una bureta (de 
marca JMS Germany, clase A de 25 mL y una tolerancia de ± 0,03 mL), el 
volumen de la solución madre de Níquel indicado en la siguiente tabla: 
 
Patrón Concentración (mg/L) 
Volumen solución madre 
(mL) 
BK 0,0 0,0 
1 0,2 0,2 
2 0,5 0,5 
3 1,0 1,0 
4 1,5 1,5 
5 2,0 2,0 
Tabla 13. Patrones de Níquel. 
 
A cada uno de los patrones se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y finalmente fueron aforados a 100 mL en 
matraces volumétricos clase A con agua desionizada. 
 
• Soluciones estándar para verificación de Níquel 
Para la preparación de cada uno de las soluciones estándar, se tomó el 
volumen correspondiente de solución madre de Níquel de concentración 100 
mg/L como lo muestra la siguiente tabla: 
Estándar Concentración (mg/L) 
Volumen solución madre 
(mL) 
Estándar de concentración 
baja üEb (0,3 mg/L) 0,4 0,4 
Estándar de concentración 
alta üEa (3,5 mg/L) 1,3 1,3 
Tabla 14. Soluciones estándar  de Níquel. 
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A cada uno de los estándares se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y finalmente fueron aforados a 100 mL en 
matraces volumétricos clase A con agua desionizada. 
Preparación muestras adicionadas de Níquel  
Estas muestras se prepararon a partir de la solución madre de Níquel de 100 
mg/L como se indica en la siguiente tabla: 
 
Muestra Concentración (mg/L) 
Volumen solución 
madre 
(mL) 
Muestra agua residual 
ÜM1 N.A 0,0 
Muestra agua residual  
üM1A.b. 0,5 mg/L 
0,5 0,5 
Muestra agua residual  
üM1A.a. 3,0 mg/L 
1,5 1,5 
Tabla 15. Muestras adicionadas  de Níquel. 
 
A cada uno de las muestras se le adiciono 1,0 mL de Ácido Nítrico al 65% 
MERCK para su conservación y finalmente fueron aforados a 100 mL en 
matraces volumétricos clase A. 
 
Los ensayos fueron realizados en siete días diferentes en las fechas que se 
menciona a continuación 
 
Ensayo 1 2 3 4 5 6 7 
Mo 01/09/11 27/09/11 25/11/11 03/02/12 16/02/12 22/03/12 23/03/12 
Cr 01/09/11 27/09/11 25/11/11 25/11/12 03/02/12 16/02/12 22/03/12 
Ni 08/08/11 27/09/11 25/11/11 13/12/11 16/02/12 01/03/12 22/03/12 
Tabla 16. Fechas ensayos de Validación. 
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Bajo las siguientes condiciones del equipo:  
 
Molibdeno: 
 
• Flujo del gas: 7,7 L/min  
• Altura del quemador: 10,5 mm  
• Tipo de llama: N2O–C2H2  
• Corriente de lámpara de Molibdeno: 15 mA  
• Ancho de Banda: 0,2 nm 
• Longitud de Onda Molibdeno: 313,3 nm  
Cromo: 
 
• Flujo del gas: 7,0 L/min  
• Altura del quemador: 8,5 mm  
• Tipo de llama: N2O–C2H2 
• Corriente de lámpara de Cromo: 10 mA  
• Ancho de Banda: 0,7 nm 
• Longitud de Onda Cromo: 357,9 nm  
Níquel: 
 
• Flujo del gas: 1,6 L/min  
• Altura del quemador: 7,0 mm  
• Tipo de llama: Aire–C2H2  
• Corriente de lámpara de Níquel: 12 mA  
• Ancho de Banda: 0,2 nm 
• Longitud de Onda Níquel: 232,0 nm  
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6. RESULTADOS Y ANALISIS. 
 
La parte experimental consistió en varias etapas, en la primera etapa se definió 
la metodología analítica a usar, luego se procedió a realizar todas las 
soluciones necesarias para la ejecución de la validación de cada uno de los 
metales entre las cuales están las curvas de calibración y las muestras 
adicionadas, Se realizaron ensayos preliminares con el objetivo de determinar 
condiciones de análisis como, intervalo de linealidad, comparación entre 
métodos de digestión, altura del quemador, flujo del gas entre otros. Finalmente 
se procedió a la lectura de estas durante siete días diferentes para hallar la 
concentración de las muestras preparadas y las muestras de verificación. El 
equipo utilizado fue el espectrofotómetro de absorción atómica de llama 
(SHIMADZU AA-7000 el cual es programado a través del software WizAArd). 
 
6.1. Comparación métodos de digestión 
Mediante  ensayo preliminar se realizó  la comparación de los métodos de 
digestión, entre el método de HNO3 (descrito en el numeral 5.2.1) y el método 
de HCl-HNO3 (descrito en el numeral 5.2.2), los valores obtenidos para  las 4 
muestras adicionadas de molibdeno (7,0 mg/L) preparadas con agua tratada 
proveniente del acueducto del laboratorio de Aguas y Alimentos UTP se 
presentan en la tabla  17. 
 
  
Concentración 
(mg/L) Absorbancia 
HNO3 
7,6770 0,0363 
7,8112 0,0370 
8,7896 0,0421 
8,7129 0,0417 
HNO3 - HCl 
8,1949 0,0390 
8,3676 0,0399 
9,4610 0,0456 
9,6912 0,0468 
              Tabla 17. Comparación métodos de digestión 
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Los resultados obtenidos con el método de digestión HNO3 (tabla 17) se 
asemejan más al valor real que es de 7,0 mg/L. por lo que se prefiere el 
método de HNO3 debido a su facilidad, el uso de menor cantidad de reactivos y 
el menor tiempo requerido para el análisis.   
 
 
6.2. Lecturas de patrones y muestras 
 
6.2.1. Metal Molibdeno. 
 
Las curvas de calibración obtenidas para cada uno de los ensayos y la 
variación de las absorbancias para el metal Molibdeno se presentan de la figura  
8 a la 15 y en la tabla 18.  
6.2.1.1. Curvas de calibración para la determinación de 
Molibdeno  
 
      
 
Figura 8. Curva de calibración de Mo. Ensayo 1.          Figura 9. Curva de calibración de Mo. Ensayo 2.  
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Figura 10. Curva de calibración de Mo. Ensayo 3          Figura 11. Curva de calibración de Mo. Ensayo 4 
                                   
Figura 12. Curva de calibración de Mo. Ensayo 5          Figura 13. Curva de calibración de Mo. Ensayo 6           
 
Figura 14. Curva de calibración de Mo. Ensayo 7           
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Figura 15. Curvas de calibración Mo 
 
 
Variación en las absorbancias de Molibdeno.  
 
mg /L Mo 0,00 1,20 2,00 2,50 3,00 4,00 5,00 
Ensayo 1 0,0006 0,0224 0,0386 0,0463 0,0548 0,0743 0,096 
Ensayo 2 0,0002 0,0236 0,0406 0,0506 0,0614 0,082 0,1045 
Ensayo 3 0,0013 0,0297 0,0480 0,0570 0,0683 0,0923 0,1194 
Ensayo 4 0,0004 0,0256 0,0489 0,0559 0,0688 0,0918 0,1234 
Ensayo 5 0,0012 0,0288 0,0472 0,0591 0,0717 0,0978 0,1357 
Ensayo 6 0,0018 0,0248 0,0434 0,0506 0,0624 0,0838 0,1124 
Ensayo 7 -0,0025 0,0258 0,0406 0,0487 0,0568 0,0749 0,1014 
 
Tabla 18. Variación absorbancias de Molibdeno 
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6.2.1.2. Resultados de mediciones estándares de 
concentración baja y alta en mg/L de Molibdeno  
 
Las soluciones estándar de concentración baja (üEb 1,5 mg/L) y alta (üEa 3,5 
mg/L) para verificación de Molibdeno, descritas anteriormente en el numeral 
5.2.2.1. Fueron analizadas en siete días diferentes obteniéndose los resultados 
registrados en las tablas 19 y 20: 
 
Ensayo Metal üEb 1,5 mg/L üEa 3,5 mg/L 
Primer ensayo 
Mo 
1,3231 2,8111 
1,3598 2,8020 
Segundo 
ensayo 
1,5129 3,4338 
1,5365 3,4149 
Tercer ensayo 1,4717 3,2525 
1,4803 3,3080 
Cuarto ensayo 1,5244 3,2159 
1,4964 3,2039 
Quinto ensayo 1,5796 3,2537 
1,5724 3,2609 
Sexto ensayo 1,5472 3,0164 
1,5208 3,0341 
Séptimo ensayo 1,4269 3,0153 
1,4269 3,0875 
Media 1,4842 3,1507 
Error típico 0,0204 0,0527 
Desviación estándar 0,0763 0,1972 
%CV 5,1407 6,2603 
Mínimo 1,3231 2,8020 
Máximo 1,5796 3,4338 
Nivel de confianza (95%) 0,0441 0,1139 
 
Tabla 19. Resultados de estándares de concentración baja y alta en mg/L de 
Molibdeno 
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Mo % Error Relativo üEb 0,3 
mg/L 
% Error Relativo üEa 3,0 
mg/L 
Primer ensayo 11,7933 19,6829 
9,3467 19,9429 
Segundo 
ensayo 
0,8600 1,8914 
2,4333 2,4314 
Tercer ensayo 1,8867 7,0714 
1,3133 5,4857 
Cuarto ensayo 1,6267 8,1171 
0,2400 8,4600 
Quinto ensayo 5,3067 7,0371 
4,8267 6,8314 
Sexto ensayo 3,1467 13,8171 
1,3867 13,3114 
Séptimo 
ensayo 
4,8733 13,8486 
4,8733 11,7857 
Media 3,8510 9,9796 
 
Tabla 20. Error relativo de estándares de concentración baja y alta en mg/L de 
Molibdeno 
 
6.2.1.3. Resultados mediciones de muestras adicionadas con 
Molibdeno. 
 
Las muestras adicionadas con Molibdeno, descritas anteriormente en el 
numeral 5.2.2.1. Fueron analizadas en siete días diferentes obteniéndose 
los resultados registrados en las tablas 21 a la 26: 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
74 
6.2.1.3.1. Agua Residual para el metal Molibdeno. 
 
Ensayo Metal ÜM1 üM1A.b. 0,5 mg/L 
üM1A.a. 3,0 
mg/L 
Primer ensayo 
Mo 
-0,1053 0,3891 2,7104 
-0,1007 0,3846 2,6921 
Segundo ensayo 
0,1725 0,4934 3,0090 
0,1725 0,5217 3,0043 
Tercer ensayo 
-0,1041 0,3785 3,0347 
-0,1211 0,3956 3,0390 
Cuarto ensayo 
0,1336 0,5544 3,1117 
0,1215 0,5544 3,1117 
Quinto ensayo 
0,2880 ****8  3,0949 
0,2700 *****  3,0949 
Sexto ensayo 
0,1004 0,5207 2,7863 
0,0915 0,5296 2,7730 
Séptimo ensayo 
0,1530 0,5037 *****  
0,1479 0,5295 *****  
Media 0,0871 0,4796 2,9552 
Error típico 0,0372 0,0204 0,0475 
Desviación estándar 0,1393 0,0706 0,1645 
%CV 159,869 14,7310 5,5653 
Varianza de la muestra 0,0194 0,0050 0,0270 
Rango 0,4091 0,1759 0,4196 
Mínimo -0,1211 0,3785 2,6921 
Máximo 0,2880 0,5544 3,1117 
Nivel de confianza (95%) 0,0804 0,0449 0,1045 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 1,4423 1,0587 0,9518 
T mínimo -1,4950 -1,4310 -1,5995 
Promedio porcentaje de 
recuperación NA 80,7357 82,9621 
 
Tabla 21. Análisis estadístico del metal Molibdeno para agua residual. 
 
 
• Precisión  
La desviación estándar que se muestra en las tablas 18 y 20 para todas las 
muestras leídas es pequeña lo que significa que los datos que se obtuvieron no 
son muy variables entre sí, indicando que no hay mayor dispersión en los 
mismos. 
                                                 
8
 Rechazo de datos  por test de Grubs. 
9
 Se presentan datos incoherentes, puesto que el blanco no tiene el metal en estudio. 
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Por otra parte el coeficiente de variación que arroja los estándares de 1,5 mg/L, 
3,5 mg/L y las muestras adicionadas de 0,5 mg/L, 3,0 mg/L son inferiores al 
20% indicando que el método es reproducible y por consiguiente preciso. 
 
• Porcentaje de recuperación  
El porcentaje de recuperación para las muestras adicionadas de 0,5 mg/L y   
3,0 mg/L son de 80,74% y  82,96%  respectivamente, los cuales  son 
aceptables para todos los ensayos realizados durante los siete días de análisis 
ya que se encuentra dentro del rango definido por el laboratorio de Aguas y 
Alimentos UTP que va de 80 % a 120 %.  
 
Con esto se demuestra que el método de absorción atómica de llama es 
adecuado para la detección de Molibdeno en agua residual ya que el nivel de 
rendimiento obtenido que se obtuvo durante la validación cumple los 
parámetros estadísticos del laboratorio de Aguas y Alimentos UTP. 
 
• Exactitud  
El error relativo representa la exactitud del método, para el caso de los 
estándares üE.b y üE.a se dice que el método es exacto ya que el error no 
sobrepasa el 10 % como se muestra en la tabla 20, aunque hay valores que si 
sobrepasan este valor indicando que la muestra se contamino en ese momento 
por el mal lavado de los tubos para hacer la lectura. 
 
• Linealidad  
El coeficiente de regresión (R2) representa la sensibilidad del equipo, el valor 
ideal es 1 y como se muestra en la tabla 22 el promedio de todos los 
coeficientes arrojados por las gráficas de calibrado se aproxima a este valor 
(0,9955) indicando una buena relación entre la concentración y la señal, es 
decir se cumple con la ley de Beer- Lambert. 
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• Límite de detección  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,5 mg/L (s= 0,0706) 
LD= 0 + 3Sm 
 
El valor del límite de detección en agua residual es de 0,2118 mg Mo/L. Este 
valor no arroja los resultados esperados ya que este valor supera la 
concentración  máxima permitida para Molibdeno en aguas para uso agrícola 
según   la resolución 1594 de 1984 que es de 0,01 mg/L 
 
• Límite de cuantificación  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,5 mg/L (s= 0,0706) 
LC= 0 + 10 Sm 
El valor del límite de Cuantificación en agua residual es de 0,7060 mg Mo/L. Lo 
que indica que esta concentración se puede cuantificar confiablemente en el 
equipo sin que haya riesgo de interferencias de señal/ruido. 
 
 
Linealidad (R2) 0,9955 
Límite de Detección 0,2118 mg/L 
Límite de Cuantificación 0,7060mg/L 
 
Tabla 22. Límite de detección para el metal Molibdeno en agua residual. 
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6.2.1.3.2. Agua Tratada para el metal Molibdeno. 
 
Ensayo Metal üM2 üM2A.b. 0,06mg/L üM2A.a. 1,0 mg/L 
Primer ensayo 
Mo 
0,0000 0,0485 0,8424 
0,0137 0,0494 0,8470 
Segundo ensayo 
0,1725 0,0541 1,0079 
0,1913 0,0534 1,0220 
Tercer ensayo 
-0,0101 0,0596 0,8824 
-0,0058 0,0613 0,8781 
Cuarto ensayo 
0,1736 0,0678 1,1476 
0,1536 0,0671 1,1436 
Quinto ensayo 
0,2303  *****  ***** 
0,2303  *****  ***** 
Sexto ensayo 
-0,0058 0,0623 0,8703 
0,0030 0,0623 0,8703 
Séptimo ensayo 
0,1685 0,0530 0,8028 
0,1840 0,0524 0,8183 
Media 0,1071 0,0576 0,9277 
Error típico 0,0265 0,0019 0,0351 
Desviación estándar 0,0993 0,0066 0,1216 
%CV 92,76 11,5150 13,1114 
Varianza de la muestra 0,0099 0,0000 0,0148 
Rango 0,2404 0,0193 0,3448 
Mínimo -0,0101 0,0485 0,8028 
Máximo 0,2303 0,0678 1,1476 
Nivel de confianza (95%) 0,0573 0,0042 0,0773 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 1,2406 1,5398 1,8076 
T mínimo -1,1797 -1,3706 -1,0270 
Promedio porcentaje de 
recuperación NA 142,0097 83,9858 
 
Tabla 23. Análisis estadístico del metal Molibdeno para agua tratada. 
 
 
• Precisión  
La desviación estándar que se muestra en la tabla 21 para todas las muestras 
leídas es pequeña lo que significa que los datos que se obtuvieron no son muy 
variables entre sí, indicando que no hay mayor dispersión en los mismos. 
Por otra parte el coeficiente de variación que arrojan las muestras adicionadas 
de 0,06 mg/L, 1,0 mg/L son inferiores al 20% indicando que el método es 
reproducible y por consiguiente preciso. 
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• Porcentaje de recuperación  
El porcentaje de recuperación para las muestras adicionadas de 0,06 mg/L y   
1,0 mg/L son de 142,01% y  83,98%  respectivamente, de los cuales solo es 
aceptables el dato para 1,0 mg/L  ya que se encuentra dentro del rango 
definido por el laboratorio de Aguas y Alimentos UTP que va de 80 % a 120 %.  
 
Con esto se demuestra que el método de absorción atómica de llama no es 
adecuado para la detección de Molibdeno en agua tratada para valores 
menores o iguales a 0,06 mg/L  ya que el nivel de rendimiento obtenido que se 
obtuvo durante la validación no cumple los parámetros estadísticos del 
laboratorio de Aguas y Alimentos UTP. 
 
• Límite de detección  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,06 mg/L (s= 0,0066) 
LD= 0 + 3Sm 
 
El valor del límite de detección en agua tratada es de 0,0198 mg Mo/L. Este 
valor arroja los resultados esperados ya que no supera la concentración  
máxima permitida para Molibdeno en aguas tratadas según   la resolución 2115 
de 2007 que es de 0,07 mg Mo/L 
 
 
• Límite de cuantificación 
 
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,06 mg/L (s= 0,0066) 
LC= 0 + 10 Sm 
El valor del límite de Cuantificación en agua tratada es de 0,0660 mg Mo/L. Lo 
que indica que esta concentración se puede cuantificar confiablemente en el 
equipo sin que haya riesgo de interferencias de señal/ruido. 
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Límite de Detección 0,0198 mg/L 
Límite de Cuantificación 0,0660 mg/L 
 
Tabla 24. Límite de detección para el metal Molibdeno en agua tratada. 
 
 
6.2.1.3.3. Agua Cruda para el metal Molibdeno. 
 
Ensayo Metal üM3 üM3A.b. 0,06 mg/L üM3A.a. 1,0 mg/L 
Primer ensayo 
Mo 
-0,0595  ***** *****  
-0,0550  ***** *****  
Segundo ensayo 
0,1725 0,0692 0,8474 
0,1677 0,0694 0,8427 
Tercer ensayo 
-0,2407 0,0413 0,6646 
-0,2621 0,0417 0,6561 
Cuarto ensayo 
0,2217 0,0571 0,9031 
0,2177 0,0571 0,9232 
Quinto ensayo 
0,2736 0,0678 0,9734 
0,2736 0,0667 0,9302 
Sexto ensayo 
0,1402 0,0499 0,6800 
0,1579 0,0503 0,6845 
séptimo ensayo 
0,0860 0,0426 0,7049 
0,0705 0,0415 0,6997 
Media 0,0832 0,0545 0,7925 
Error típico 0,0467 0,0033 0,0350 
Desviación estándar 0,1749 0,0115 0,1214 
%CV 210,30 21,1507 15,3183 
Varianza de la muestra 0,0306 0,0001 0,0147 
Rango 0,5357 0,0282 0,3173 
Mínimo -0,2621 0,0413 0,6561 
Máximo 0,2736 0,0694 0,9734 
Nivel de confianza (95%) 0,1010 0,0073 0,0771 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 1,0891 1,2914 1,4903 
T mínimo -1,9744 -1,1500 -1,1235 
Promedio porcentaje de 
recuperación NA 179,5708 68,5933 
 
Tabla 25. Análisis estadístico del metal Molibdeno para agua cruda. 
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• Precisión  
La desviación estándar que se muestra en la tabla 23 para todas las muestras 
leídas es pequeña lo que significa que los datos que se obtuvieron no son muy 
variables entre sí, indicando que no hay mayor dispersión en los mismos. 
 
Por otra parte el coeficiente de variación que arrojan las muestras adicionadas 
de 0,06 mg/L, 1,0 mg/L son superiores al 20% indicando que el método no es 
reproducible y por consiguiente no es preciso. 
 
• Porcentaje de recuperación  
El porcentaje de recuperación para las muestras adicionadas de 0,06 mg/L y   
1,0 mg/L son de 179,57% y  68,59%  respectivamente, los cuales no  son 
aceptables para todos los ensayos realizados durante los siete días de análisis 
ya que se encuentra fuera del rango definido por el laboratorio de Aguas y 
Alimentos UTP que va de 80 % a 120 %.  
 
Con esto se demuestra que el método de absorción atómica de llama no es 
adecuado para la detección de Molibdeno en agua cruda ya que el nivel de 
rendimiento obtenido que se obtuvo durante la validación no cumple los 
parámetros estadísticos del laboratorio de Aguas y Alimentos UTP. 
 
• Límite de detección  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,06 mg/L (s= 0,0115) 
LD= 0 + 3Sm 
 
El valor del límite de detección en agua cruda es de  0,0345 mg Mo/L. Este 
valor arroja los resultados esperados ya que no supera la concentración  
máxima permitida para Molibdeno en aguas tratadas según   la resolución 2115 
de 2007 que es de 0,07 mg Mo/L 
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• Límite de cuantificación  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,06 mg/L (s= 0,0115) 
LC= 0 + 10 Sm 
El valor del límite de Cuantificación en agua cruda  es de  0,1150 mg Mo/L. Lo 
que indica que esta concentración se puede cuantificar confiablemente en el 
equipo sin que haya riesgo de interferencias de señal/ruido. 
 
 
 
Límite de Detección 0,0345 mg/L 
Límite de Cuantificación 0,1150 mg/L 
 
Tabla 26. Límite de detección para el metal Molibdeno en agua cruda. 
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6.2.2. Metal Cromo. 
 
Las curvas de calibración obtenidas para cada uno de los ensayos y la 
variación de las absorbancias para el metal Cromo se presentan de la figura  
16 a la 23 y en la tabla 27.  
 
 
6.2.2.1. Curvas de calibración para la determinación de Cromo 
 
 
    
Figura 16. Curva de calibración de Cr. Ensayo 1.         Figura 17. Curva de calibración de Cr. Ensayo 2. 
      
           
Figura 18. Curva de calibración de Cr. Ensayo 3.          Figura 19. Curva de calibración de Cr. Ensayo 4.           
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Figura 20. Curva de calibración de Cr. Ensayo 5.       Figura 21. Curva de calibración de Cr. Ensayo 6 
 
 
. 
Figura 22. Curva de calibración de Cr. Ensayo 7.         
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Figura 23. Curvas de calibración Cr. 
 
 
Variación en las absorbancias de Cromo.  
 
mg /L Cr 0,00 0,20 0,50 1,00 1,50 2,00 5,00 
Ensayo 1 0,0002 0,0102 0,0205 0,0416 0,0627 0,0856 0,2107 
Ensayo 2 0,0014 0,0084 0,0248 0,0537 0,0770 0,1058 0,2636 
Ensayo 3 0,0010 0,0155 0,0233 0,0460 0,0662 0,0898 0,2240 
Ensayo 4 -0,0050 0,0150 0,0344 0,0494 0,0760 0,0973 0,2440 
Ensayo 5 0,0010 0,0097 0,0286 0,0469 0,0730 0,1039 0,2466 
Ensayo 6 0,0042 0,0012 0,0212 0,0494 0,0772 ****10 0,2419 
Ensayo 7 0,0011 0,0048 0,0312 0,0406 0,0629 ***** 0,2188 
 
Tabla 27. Variación absorbancias de Cromo 
 
 
 
 
                                                 
10
  Estos valores no se encuentran, puesto que la solución se agotó. 
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6.2.2.2. Resultados de mediciones estándares de 
concentración baja y alta en mg/L de Cromo  
 
La solución estándar de concentración alta (üEa 3,0mg/L) para verificación de 
Cromo, descritas anteriormente en el numeral 5.2.2.1. Fueron analizadas en 
siete días diferentes obteniéndose los resultados registrados en las tablas 28 y 
29: 
 
Ensayo Metal üE.a 3,0 mg/L 
Primer ensayo 
Cr 
3,0458 
3,0744 
Segundo 
ensayo 
2,9219 
2,9219 
Tercer ensayo 
3,0970 
3,0494 
Cuarto ensayo 
2,8383 
2,8025 
Quinto ensayo 
2,7996 
2,8725 
Sexto ensayo 
2,9216 
2,9135 
Séptimo ensayo 
2,7099 
2,6342 
Media 2,9002 
Error típico 0,0367 
Desviación estándar 0,1374 
%CV 4,7369 
Varianza de la muestra 0,0189 
Rango 0,4628 
Mínimo 2,6342 
Máximo 3,0970 
Nivel de confianza (95%) 0,0793 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 1,4327 
T mínimo -1,9361 
 
Tabla 28. Resultados de estándar de concentración alta en mg/L de Cromo. 
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Cr % Error Relativo üE.a 3,0 mg/L 
Primer ensayo 
1,5267 
2,4800 
Segundo ensayo 
2,6033 
2,6033 
Tercer ensayo 
3,2333 
1,6467 
Cuarto ensayo 
5,3900 
6,5833 
Quinto ensayo 
6,6800 
4,2500 
Sexto ensayo 
2,6133 
2,8833 
séptimo ensayo 
9,6700 
12,1933 
Media 4,5969 
 
Tabla 29. Error relativo del estándar de concentración alta en mg/L de Cromo. 
 
 
6.2.2.3. Resultados mediciones de muestras adicionadas con 
Cromo. 
 
 
Las muestras adicionadas con Cromo, descritas anteriormente en el numeral 
5.2.2.1. Fueron analizadas en siete días diferentes obteniéndose los resultados 
registrados en las tablas 30 a la 35: 
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6.2.2.3.1. Agua Residual para el metal Cromo. 
 
Ensayo Metal ÜM1 üM1A.b. 0,5 mg/L üM1A.a. 3,5 mg/L 
Primer ensayo 
Cr 
0,1244 0,6711 3,7328 
0,1291 0,6687 3,7376 
Segundo ensayo 
0,1280 0,6653 3,6308 
0,1243 0,6521 3,6628 
Tercer ensayo 
0,0615 0,5315 3,7532 
0,0434 0,5406 3,6919 
Cuarto ensayo 
0,2004 0,5884 3,5658 
0,2194 0,5863 3,5911 
Quinto ensayo 
0,1840 0,6132 3,4839 
0,1840 0,6355 3,4920 
Sexto ensayo 
-0,0463 0,7282 3,1811 
-0,4830 0,7263 3,2399 
Séptimo ensayo 
0,3655 0,7463 2,9921 
0,3288 0,7325 3,0379 
Media 0,1117 0,6490 3,4852 
Error típico 0,0539 0,0188 0,0706 
Desviación estándar 0,2016 0,0704 0,2640 
%CV 180,49 10,8503 7,5744 
Varianza de la muestra 0,0406 0,0050 0,0697 
Rango 0,8485 0,2148 0,7611 
Mínimo -0,4830 0,5315 2,9921 
Máximo 0,3655 0,7463 3,7532 
Nivel de confianza (95%) 0,1164 0,0407 0,1524 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 1,2592 1,3817 1,0152 
T mínimo -2,9503 -1,6686 -1,8679 
Promedio porcentaje de 
recuperación NA 107,4643 96,3865 
 
Tabla 30. Análisis estadístico del metal Cromo para agua residual. 
 
 
• Precisión  
La desviación estándar que se muestra en las tablas 27 y 29 para todas las 
muestras leídas es pequeña lo que significa que los datos que se obtuvieron no 
son muy variables entre sí, indicando que no hay mayor dispersión en los 
mismos. 
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Por otra parte el coeficiente de variación que arroja el estándar de 3,0 mg/L y 
las muestras adicionadas de 0,5 mg/L, 3,5 mg/L son inferiores al 20% 
indicando que el método es reproducible y por consiguiente preciso.  
 
• Porcentaje de recuperación  
El porcentaje de recuperación para las muestras adicionadas de 0,5 mg/L y   
3,5 mg/L son de 107,46% y  96,39%  respectivamente, los cuales  son 
aceptables para todos los ensayos realizados durante los siete días de análisis 
ya que se encuentra dentro del rango definido por el laboratorio de Aguas y 
Alimentos UTP que va de 80 % a 120 %. 
  
Con esto se demuestra que el método de absorción atómica de llama es 
adecuado para la detección de Cromo en agua residual ya que el nivel de 
rendimiento obtenido que se obtuvo durante la validación cumple los 
parámetros estadísticos del laboratorio de Aguas y Alimentos UTP. 
 
• Exactitud  
El error relativo representa la exactitud del método, para el caso del estándar 
üE.a se dice que el método es exacto ya que el error no sobrepasa el 10 % 
como se muestra en la tabla 29. 
 
• Linealidad  
El coeficiente de regresión (R2) representa la sensibilidad del equipo, el valor 
ideal es 1 y como se muestra en la tabla 31 el promedio de todos los 
coeficientes arrojados por las gráficas de calibrado se aproxima a este valor 
(0,9983), indicando una buena relación entre la concentración y la señal, es 
decir se cumple con la ley de Beer- Lambert. 
 
• Límite de detección  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,5 mg/L (s= 0,0704) 
LD= 0 + 3Sm 
El valor del límite de detección en agua residual es de 0,2112 mg Cr/L. Este 
valor no supera la concentración  máxima permitida para Cromo en aguas para 
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uso pecuario que es de 1,0 mg/L.  Pero si supera la concentración máxima 
permitida para aguas residuales de uso agrícola, consumo humano y 
domestico que es de  0,1 mg/L  y 0,05 mg/L respectivamente  según   la 
resolución 1594 de 1984.  
 
• Límite de cuantificación  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,5 mg/L (s= 0,0706) 
LC= 0 + 10 Sm 
El valor del límite de Cuantificación en agua residual es de  0,7060 mg Mo/L. Lo 
que indica que esta concentración se puede cuantificar confiablemente en el 
equipo sin que haya riesgo de interferencias de señal/ruido. 
 
Linealidad (R2) 0,9983 
Límite de Detección 0,2112 mg/L 
Límite de Cuantificación 0,7060 mg/L 
 
Tabla 31. Límite de detección para el metal Cromo en agua residual. 
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6.2.2.3.2. Agua Tratada para el metal Cromo. 
 
Ensayo Metal üM2 üM2A.b. 0,04 mg/L üM2A.a. 0,2 mg/L 
Primer ensayo 
Cr 
0,0079 0,0395 0,1790 
0,0079 0,0393 0,1767 
Segundo ensayo 
0,0432 0,0382 0,2298 
0,0262 0,0373 0,2185 
Tercer ensayo 
-0,1269 0,0339 *****  
-0,1178 0,0305 *****  
Cuarto ensayo 
-0,1792 0,0430 0,2362 
-0,1180 0,0428 0,2257 
Quinto ensayo 
-0,0306 0,0295 0,2468 
-0,0346 0,0295 0,2407 
Sexto ensayo 
-0,2672 0,0420 0,2051 
-0,2875 0,0438 0,2112 
Séptimo ensayo 
-0,0658 0,0372 0,2370 
-0,0062 0,0384 0,2072 
Media -0,0820 0,0375 0,2178 
Error típico 0,0282 0,0013 0,0066 
Desviación estándar 0,1056 0,0049 0,0229 
%CV -128,73 13,1688 10,5338 
Varianza de la muestra 0,0112 0,0000 0,0005 
Rango 0,3307 0,0143 0,0701 
Mínimo -0,2875 0,0295 0,1767 
Máximo 0,0432 0,0438 0,2468 
Nivel de confianza (95%) 0,0610 0,0029 0,0146 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 1,1858 1,2774 1,2628 
T mínimo -1,9453 -1,6188 -1,7923 
Promedio porcentaje de 
recuperación NA 91,2679 103,9500 
 
Tabla 32. Análisis estadístico del metal Cromo para agua tratada. 
 
 
• Precisión  
La desviación estándar que se muestra en la tabla 31 para todas las muestras 
leídas es pequeña lo que significa que los datos que se obtuvieron no son muy 
variables entre sí, indicando que no hay mayor dispersión en los mismos. 
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Por otra parte el coeficiente de variación que arrojan las muestras adicionadas 
de 0,04 mg/L, 0,2 mg/L son inferiores al 20% indicando que el método es 
reproducible y por consiguiente preciso. 
 
• Porcentaje de recuperación  
El porcentaje de recuperación para las muestras adicionadas de 0,04 mg/L y   
0,2 mg/L son de 91,27% y  103,95%  respectivamente, los cuales son 
aceptables para todos los ensayos realizados durante los siete días de análisis 
ya que se encuentran dentro del rango definido por el laboratorio de Aguas y 
Alimentos UTP que va de 80 % a 120 %.  
 
Con esto se demuestra que el método de absorción atómica de llama no es 
adecuado para la detección de Cromo en agua tratada ya que el nivel de 
rendimiento obtenido que se obtuvo durante la validación cumple los 
parámetros estadísticos  del laboratorio de Aguas y Alimentos UTP. 
 
• Límite de detección  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,04 mg/L (s= 0,0049) 
LD= 0 + 3Sm 
 
El valor del límite de detección en agua tratada es de  0,0147 mg Cr/L. Este 
valor arroja los resultados esperados ya que no supera la concentración  
máxima permitida para Cromo en aguas tratadas según   la resolución 2115 de 
2007 que es de 0,05 mg Cr/L 
 
• Límite de cuantificación  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,04mg/L (s= 0,0049) 
LC= 0 + 10 Sm 
El valor del límite de Cuantificación en agua tratada  es de 0,0490 mg Cr/L. Lo 
que indica que esta concentración se puede cuantificar confiablemente en el 
equipo sin que haya riesgo de interferencias de señal/ruido. 
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Límite de Detección 0,0147 mg/L 
Límite de Cuantificación 0,0490 mg/L 
 
Tabla 33. Límite de detección para el metal Cromo en agua tratada 
 
 
6.2.2.3.3. Agua Cruda para el metal Cromo. 
 
Ensayo Metal üM3 üM3A.b. 0,04 mg/L üM3A.a. 0,5 mg/L 
Primer ensayo 
Cr 
0,0031 0,0390 0,5475 
0,0031 0,0388 0,5332 
Segundo ensayo 
-0,0115 0,0363 0,5296 
-0,0152 0,0356 0,5220 
Tercer ensayo 
0,0116 0,0393 0,5270 
0,0684 0,0416 0,4975 
Cuarto ensayo 
0,0232 0,0291 0,5863 
-0,0042 0,0297 0,5842 
Quinto ensayo 
-0,0508 0,0376 0,4796 
-0,0407 0,0380 0,4856 
Sexto ensayo 
-0,3767 0,0335 0,5072 
-0,3078 0,0335 0,5072 
séptimo ensayo 
0,0833 0,0315 0,4618 
0,0535 0,0313 0,4916 
Media -0,0401 0,0353 0,5186 
Error típico 0,0359 0,0011 0,0098 
Desviación estándar 0,1342 0,0039 0,0366 
%CV -334,98 11,1530 7,0564 
Varianza de la muestra 0,0180 0,0000 0,0013 
Rango 0,4600 0,0125 0,1245 
Mínimo -0,3767 0,0291 0,4618 
Máximo 0,0833 0,0416 0,5863 
Nivel de confianza (95%) 0,0775 0,0023 0,0211 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 0,9194 1,5872 1,8502 
T mínimo -2,5094 -1,5839 -1,5520 
Promedio porcentaje de 
recuperación NA 81,1446 101,9500 
Tabla 34. Análisis estadístico del metal Cromo para agua cruda. 
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• Precisión  
La desviación estándar que se muestra en la tabla 33 para todas las muestras 
leídas es pequeña lo que significa que los datos que se obtuvieron no son muy 
variables entre sí, indicando que no hay mayor dispersión en los mismos. 
 
Por otra parte el coeficiente de variación que arrojan las muestras adicionadas 
de 0,04 mg/L, 0,5 mg/L son inferiores al 20% indicando que el método  es 
reproducible y por consiguiente  es preciso. 
 
• Porcentaje de recuperación  
El porcentaje de recuperación para las muestras adicionadas de 0,04 mg/L y   
0,5 mg/L son de 81,14% y  101,95%  respectivamente, los cuales  son 
aceptables para todos los ensayos realizados durante los siete días de análisis 
ya que se encuentran dentro del rango definido por el laboratorio de Aguas y 
Alimentos UTP que va de 80 % a 120 %.  
 
Con esto se demuestra que el método de absorción atómica de llama  es 
adecuado para la detección de Cromo en agua cruda ya que el nivel de 
rendimiento obtenido que se obtuvo durante la validación  cumple los 
parámetros estadísticos del laboratorio de Aguas y Alimentos UTP. 
 
• Límite de detección  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,04 mg/L (s= 0,0039) 
LD= 0 + 3Sm 
 
El valor del límite de detección en agua cruda es de  0,0117 mg Cr/L. Este valor 
arroja los resultados esperados ya que no supera la concentración  máxima 
permitida para Cromo en aguas tratadas según   la resolución 2115 de 2007 
que es de 0,05 mg Cr/L 
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• Límite de cuantificación  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,04mg/L (s= 0,0039) 
LC= 0 + 10 Sm 
El valor del límite de Cuantificación en agua cruda  es de 0,0390 mg Cr/L. Lo 
que indica que esta concentración se puede cuantificar confiablemente en el 
equipo sin que haya riesgo de interferencias de señal/ruido. 
 
 
 
Límite de Detección 0,0117 mg/L 
Límite de Cuantificación 0,0390 mg/L 
Tabla 35. Límite de detección para el metal Cromo en agua cruda. 
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6.2.3. Metal Níquel. 
 
Las curvas de calibración obtenidas para cada uno de los ensayos y la 
variación de las absorbancias para el metal Níquel se presentan de la figura  24 
a la 31 y en la tabla 36.  
6.2.3.1. Curvas de calibración para la determinación de Cromo 
 
    
Figura 24. Curva de calibración de Ni. Ensayo 1.         Figura 25. Curva de calibración de Ni. Ensayo 2.      
 
 
   
Figura 26. Curva de calibración de Ni. Ensayo 3.         Figura 27. Curva de calibración de Ni. Ensayo 4.          
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Figura 28. Curva de calibración de Ni. Ensayo 5.         Figura 29. Curva de calibración de Ni. Ensayo 6.          
 
 
 
 
 
Figura 30. Curva de calibración de Ni. Ensayo 7.       
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Figura 31. Curvas de calibración Ni. 
 
Variación en las absorbancias de Níquel.  
 
mg /L Ni 0,00 0,20 0,50 1,00 1,50 2,00 
Ensayo 1 -0,0015 0,0181 0,0333 0,1020 0,1503 0,1880 
Ensayo 2 0,0022 0,0247 0,0594 0,1352 0,1948 0,2432 
Ensayo 3 0,0010 0,0200 0,0462 0,0950 0,1360 0,1788 
Ensayo 4 0,0002 0,0290 0,0620 0,1298 0,1815 0,2340 
Ensayo 5 0,0004 0,0282 0,0616 0,1230 0,1773 0,2307 
Ensayo 6 0,0014 0,0272 0,0576 0,1163 0,1790 0,2339 
Ensayo 7 -0,0004 0,0254 0,0656 0,1236 0,1850 0,2369 
 
Tabla 36. Variación absorbancias de Níquel. 
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6.2.3.2. Resultados de mediciones estándares de 
concentración baja y alta en mg/L de Níquel  
 
Las soluciones estándar de concentración baja (üEb 0,4 mg/L) y alta (üEa 1,3 
mg/L) para verificación de Níquel, descritas anteriormente en el numeral 
5.2.2.1. Fueron analizadas en siete días diferentes obteniéndose los resultados 
registrados en las tablas 37 y 38: 
Ensayo Metal üEb 0,4 mg/L üEa 1,3 mg/L 
Primer ensayo 
Ni 
0,3746 0,8164 
0,3815 0,8085 
Segundo ensayo 
0,3638 0,8204 
0,3512 0,8244 
Tercer ensayo 
0,4625 1,0954 
0,4625 1,1078 
Cuarto ensayo 
0,4341 1,0551 
0,4410 1,0482 
Quinto ensayo 
0,4166 1,0243 
0,4219 1,0190 
Sexto ensayo 
0,4775 1,0245 
0,4578 1,0306 
Séptimo ensayo 
0,3999 0,9856 
0,3897 1,0077 
Media 0,4168 0,9763 
Error típico 0,0109 0,0291 
Desviación estándar 0,0408 0,1090 
%CV 9,7836 11,1640 
Varianza de la muestra 0,0017 0,0119 
Rango 0,1263 0,2993 
Mínimo 0,3512 0,8085 
Máximo 0,4775 1,1078 
Nivel de confianza (95%) 0,0235 0,0629 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 1,4897 1,2067 
T mínimo -1,6078 -1,5394 
 
Tabla 37. Resultados de estándares de concentración baja y alta en mg/L de Níquel. 
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Ni 
% Error Relativo üEb 0,4 
mg/L 
% Error Relativo üEa 1,3 
mg/L 
Primer ensayo 
6,3500 37,2000 
4,6250 37,8077 
Segundo ensayo 
9,0500 36,8923 
12,2000 36,5846 
Tercer ensayo 
15,6250 15,7385 
15,6250 14,7846 
Cuarto ensayo 
8,5250 18,8385 
10,2500 19,3692 
Quinto ensayo 
4,1500 21,2077 
5,4750 21,6154 
Sexto ensayo 
19,3750 21,1923 
14,4500 20,7231 
Séptimo ensayo 
0,0250 24,1846 
2,5750 22,4846 
Media 9,1643 24,9016 
 
Tabla 38. Error relativo de estándares de concentración baja y alta en mg/L de Níquel. 
 
 
6.2.3.3. Resultados mediciones de muestras adicionadas con 
Níquel. 
 
 
Las muestras adicionadas con Níquel, descritas anteriormente en el numeral 
5.2.2.1. Fueron analizadas en siete días diferentes obteniéndose los resultados 
registrados en las tablas 39 y 40: 
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6.2.3.3.1. Agua Residual para el metal Níquel. 
 
Ensayo Metal ÜM1 üM1A.b. 0,5 mg/L üM1A.a. 1,5 mg/L 
Primer ensayo 
Ni 
0,5773 1,0781 2,0001 
0,5773 1,1047 2,0218 
Segundo ensayo 
0,5440 1,0393 1,9603 
0,5526 1,0227 2,0085 
Tercer ensayo 
0,4399 0,9790 1,9316 
0,4456 0,9654 1,9610 
Cuarto ensayo 
0,4201 0,9307 1,9406 
0,4314 0,9403 1,9467 
Quinto ensayo 
0,4660  ***** 1,9296 
0,4802  ***** 1,9296 
Sexto ensayo 
0,4475 0,9198 1,8652 
0,4526 0,9095 1,8395 
Séptimo ensayo 
0,4450 0,9082 1,8178 
0,4628 0,9227 1,8195 
Media 0,4816 0,9767 1,9266 
Error típico 0,0149 0,0198 0,0180 
Desviación estándar 0,0558 0,0685 0,0673 
%CV 11,59 7,0149 3,4909 
Varianza de la muestra 0,0031 0,0047 0,0045 
Rango 0,1572 0,1965 0,2040 
Mínimo 0,4201 0,9082 1,8178 
Máximo 0,5773 1,1047 2,0218 
Nivel de confianza (95%) 0,0322 0,0435 0,0388 
Test de Grubbs 2,3700 
T máximo 1,7140 1,8682 1,4162 
T mínimo -1,1013 -0,9998 -1,6171 
Promedio porcentaje de 
recuperación NA 98,7383 96,3310 
 
Tabla 39. Análisis estadístico del metal Níquel para agua residual. 
 
 
 
• Precisión  
La desviación estándar que se muestra en las tablas 36 y 38 para todas las 
muestras leídas es pequeña lo que significa que los datos que se obtuvieron no 
son muy variables entre sí, indicando que no hay mayor dispersión en los 
mismos. 
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Por otra parte el coeficiente de variación que arrojan los estándares de 0,4 
mg/L, 1,3 mg/L  y las muestras adicionadas de 0,5 mg/L, 1,5 mg/L son 
inferiores al 20% indicando que el método es reproducible y por consiguiente 
preciso.  
 
• Porcentaje de recuperación  
El porcentaje de recuperación para las muestras adicionadas de 0,5 mg/L y   
1,5 mg/L son de 98,74% y  96,33%  respectivamente, los cuales  son 
aceptables para todos los ensayos realizados durante los siete días de análisis 
ya que se encuentra dentro del rango definido por el laboratorio de Aguas y 
Alimentos UTP que va de 80 % a 120 %.  
 
Con esto se demuestra que el método de absorción atómica de llama es 
adecuado para la detección de Níquel en agua residual ya que el nivel de 
rendimiento obtenido que se obtuvo durante la validación cumple los 
parámetros estadísticos del laboratorio de Aguas y Alimentos UTP. 
 
• Exactitud  
El error relativo representa la exactitud del método, para el caso del estándar 
üE.b se dice que el método es exacto ya que el error no sobrepasa el 10 % 
como se muestra en la tabla 38. 
 
• Linealidad  
El coeficiente de regresión (R2) representa la sensibilidad del equipo, el valor 
ideal es 1 y como se muestra en la tabla 40 el promedio de todos los 
coeficientes arrojados por las gráficas de calibrado se aproxima a este valor 
(0,9972), indicando una buena relación entre la concentración y la señal, es 
decir se cumple con la ley de Beer- Lambert. 
 
 
• Límite de detección  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,5 mg/L (s= 0,0685) 
LD= 0 + 3Sm 
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El valor del límite de detección en agua residual es de  0,2055 mg Ni/L. Este 
valor no supera la concentración  máxima permitida para Níquel en aguas 
residuales para uso agrícola que es de  0,2 mg/L según   la resolución 1594 de 
1984.  
 
• Límite de cuantificación  
Tomando como referencia la desviación estándar de una muestra adicionada 
con un valor de 0,5 mg/L (s= 0,0685) 
LC= 0 + 10 Sm 
El valor del límite de Cuantificación en agua residual es de  0,6850 mg Ni/L. Lo 
que indica que esta concentración se puede cuantificar confiablemente en el 
equipo sin que haya riesgo de interferencias de señal/ruido. 
 
Linealidad (R2) 0,9972 
Límite de Detección 0,2055 mg/L 
Límite de Cuantificación 0,6850 mg/L 
 
Tabla 40. Límite de detección para el metal Níquel en agua residual. 
 
 
Con todos los resultados antes expuestos se comprueba que el método de 
absorción atómica de llama para el análisis de Molibdeno, Cromo y Níquel  es 
adecuado para su aplicación en el laboratorio de análisis de aguas y alimentos, 
ya que los niveles de rendimiento especificados que se obtuvieron en esta 
validación cumplen los parámetros estadísticos que el laboratorio requiere. 
 
Excepto para Molibdeno en agua residual ya que el valor del límite de 
detección es de 0,2118 mg Mo/L. Este valor supera la concentración  máxima 
permitida para Molibdeno en aguas para uso agrícola según   la resolución 
1594 de 1984 que es de 0,01 mg/L 
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 MOLIBDENO CROMO NÍQUEL 
 AGUA 
RESIDUAL 
AGUA 
TRATADA 
AGUA CRUDA AGUA 
RESIDUAL 
AGUA 
TRATADA 
AGUA CRUDA AGUA 
RESIDUAL 
 0,5 
mg/L 
3,0 
mg/L 
0,06 
mg/L 
1,0 
mg/L 
0,06 
mg/L 
1,0 
mg/L 
0,5 
mg/L 
3,5 
mg/L 
0,04 
mg/L 
 0,2 
mg/L 
0,04 
mg/L 
 0,5 
mg/L 
0,5 
mg/L 
1,5 
mg/L 
Límite de 
Detección 
0,0364 mg/L 0,0319 mg/L 0,0436 mg/L 0,0675 mg/L 0,0006 mg/L 0,0004 mg/L 0,0807 mg/L 
Límite de 
Cuantificación 
0,1213 mg/L 0,1064 mg/L 0,1454 mg/L 0,2251 mg/L 0,0019 mg/L 0,0014 mg/L 0,2689 mg/L 
Desviación  
Estándar 
0,0706 
mg/L 
0,1645 
mg/L 
0,0066 
mg/L 
0,1216 
mg/L 
0,0115 
mg/L 
0,1214 
mg/L 
0,0704 
mg/L 
0,2640 
mg/L 
0,0049 
mg/L 
0,0229 
mg/L 
0,0039 
mg/L 
0,0366 
mg/L 
0,0685 
mg/L 
0,0673 
mg/L 
% CV 14,73
% 
5,57% 11,51% 13,11
% 
21,15% 15,32
% 
10,85% 7,57% 13,17
% 
10,53% 11,15
% 
7,06% 7,01% 3,49% 
% 
Recuperación 
80,74
% 
82,96
% 
142,01
% 
83,99
% 
179,57
% 
68,59
% 
107,46
% 
96,39
% 
91,27
% 
103,95
% 
81,14
% 
101,95
% 
98,74
% 
96,33
% 
 
Tabla 41. Resumen Análisis estadístico de Mo, Cr y Ni en las diferentes matrices. 
.
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7. CONCLUSIONES. 
 
 
• La espectroscopia de absorción atómica de llama, resultó ser un método 
conveniente para la determinación de Molibdeno y Cromo  en agua cruda y 
tratada puesto que ofrece límites de detección significativamente menores a 
los valores que la Resolución 2115 de 2007 considera como aceptables. 
Además, es un método relativamente rápido y presenta buena exactitud.  
 
• La espectroscopia de absorción atómica de llama, resultó ser un método 
conveniente para la determinación de Cromo y Níquel  en agua residual 
puesto que ofrece límites de detección significativamente menores a los 
valores que el decreto  1594 de 1984 considera como aceptables. Además, 
es un método relativamente rápido y presenta buena exactitud.  
 
•  Se determinaron variables como límite de detección, límite de 
cuantificación, desviación estándar, linealidad y reproducibilidad arrojando 
resultados aceptables lo cual determina que la técnica de Espectroscopia 
de Absorción Atómica puede ser aplicada en el Laboratorio de Análisis de 
Aguas y Alimentos de la Universidad Tecnológica de Pereira. 
 
• De acuerdo a los %CV obtenidos para cada muestra, se puede decir que la 
repetibilidad fue buena ya que la variación en los resultados obtenidos en 
días diferentes no es significativa, adicional a esto, no sobrepasa los límites 
para él %CV determinado en el Laboratorio de Análisis aguas y alimentos 
de la Universidad Tecnológica de Pereira.  
 
• Se definió que la mejor técnica para la concentración de las muestras es la 
digestión con ácidos concentrados debido a los resultados del análisis 
preliminar elaborado en el Laboratorio de Análisis aguas y alimentos de la 
Universidad Tecnológica de Pereira. 
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• Atendiendo a los resultados de cada uno de los procedimientos incluidos en 
el protocolo de validación utilizado, quedó demostrado que el método de 
espectroscopia de absorción atómica es confiable para la aplicación 
propuesta en el laboratorio de aguas y alimentos de la universidad 
tecnológica de Pereira 
 
• De acuerdo con el coeficiente de correlación obtenido por las curvas de 
calibración (patrones), se concluyó que el método cumple con la ley de Beer 
y por consiguiente el equipo de absorción atómica tiene una muy buena 
sensibilidad para la determinación de estos metales. 
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8. RECOMENDACIONES. 
 
• Es importante que la temperatura utilizada para la digestión de las muestras 
no sea muy alta para evitar la ebullición de las mismas y la rápida 
evaporación, además es propicio utilizar erlenmeyers o recipientes lo 
suficientemente grandes para evitar que la muestra se derrame, de no 
contar con este tipo de materiales, se puede utilizar un vidrio de reloj para 
impedir la salida del líquido.  
 
• Se debe tener en cuenta la importancia de lavar todo el material de vidrio 
que se va a utilizar durante el procedimiento y los recipientes en los que se 
van a conservar la muestra, con agua desionizada y ácido nítrico al 10%.  
 
• Se deben correr como mínimo 7 ensayos en 7 días diferentes para 
garantizar un buen análisis estadístico y comprobar que el método funciona 
adecuadamente.  
 
• Se debe seguir con el protocolo de validación para una técnica analítica 
para evitar posibles errores que influyan en el análisis de la misma 
 
• Al instante de realizar las lecturas de las muestras tratar en lo posible de 
realizarlas bajo las mismas condiciones de trabajo para disminuir errores 
 
• Los patrones de Molibdeno, Cromo y Níquel deben ser conservados a un 
pH menor que 2 y a una temperatura de 4 °C en recipientes de plástico.  
 
• La determinación de Molibdeno en agua residual se debe realizar por una 
técnica  más sensible como  es la espectroscopia de absorción atómica en 
horno de grafito 
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LABORATORIO DE ANÁLISIS DE AGUAS Y ALIMENTOS 
 
Establecer el procedimiento para la digestión  de metales en aguas crudas, tratadas, envasadas y 
efluentes industriales salvo mercurio. 
 
1. CONTENIDO 
 
Para reducir las interferencias con materia orgánica y convertir todo el metal asociado con 
partículas a una forma libre determinable por espectrofotometría atómica, un alícuota 
representativa de la muestra (100 ml), se digiere en erlenmeyer , en plancha de calentamiento , en 
presencia de ácidos según sea el caso  . Una vez fría la muestra,   es aforada para la 
determinación. 
 
Para analizar metales disueltos, filtre acidifique, y analice directamente, para analizar metales 
suspendidos filtre digeste el filtrado y analice,  
Para la determinación de metales totales utilice realice digestión total de la muestra filtre y analice. 
 
Para la determinación de metales  se utilizara el es Espectrómetro  de absorción atómica 
SHIMADZU AA-7000 ubicado en la zona de análisis instrumental del laboratorio de Aguas y 
Alimentos. 
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2.0  INFORMACION ANTES DE INICIAR EL PROCESO 
 
2.1 Interferencias 
 
Evite el contacto de la muestra con algún material metálico como  pinzas, espátulas, aros, evite 
cualquier salpicadura de la solución durante la digestión, trabaje solo con acido de alta pureza, 
lave todo el material con acido nítrico al 10% y enjuague con abundante agua desionizada. 
Todo esto con el objetivo de disminuir la contaminación o pérdida de los metales en estudio. 
 
En caso donde los limites requeridos no sean alcanzados con la medida directa en el 
espectrofotómetro de absorción atómica, es necesario recurrir a la concentración de las muestras 
de agua, el factor de concentración dependerá de cada muestra en particular , siendo posible en 
la mayoría de las veces, concentrar en un orden de máximo 10. 
Cuando las muestras son concentradas durante la digestión, determine el porcentaje de 
recuperación mediante la adición del metal en estudio, con el objeto de determinar si existen 
interferencias respecto a la matriz. 
 
2.2.  Recolección y preservación de la muestra 
 
Limpiar los recipientes de muestras con ácido nítrico al 10%  y enjuagar con agua 
destilada. Para una determinación precisa usar un recipiente separado para la recolección 
de la muestra. Tratar con ácido al momento de la recolección para llevar a solución el 
metal y prevenir adsorción o deposición en las paredes del recipiente de muestra 
(ajustando a pH menor a 2 con acido nítrico indicándolo en la etiqueta). Tener en cuenta 
el ácido adicionado en la medición de las porciones para el análisis. La adición de ácido a 
la muestra puede eliminar la necesidad de añadir ácido antes de la digestión. 
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2.3. Características del método 
 
2.3.1.  Límite de Detección: No Aplica. 
 
2.3.2. Incertidumbre: No Aplica 
 
2.4. MATERIALES Y REACTIVOS 
2.4.1 Reactivos.  
 
Nombre Almacén P D R S CAS 
Ácido nítrico 
concentrado 
Blanco C 12 35 
23-26-
36/37/39-45 
7697-37-2 
Ácido sulfúrico 
concentrado 
Blanco C 12 35 26-30-45 7664-93-9 
Acido Clorhídrico Blanco C 12 23/35 36/37/39 7647-01-0 
    
   
 
2.4.2 Materiales  
Planchas de calentamiento capaz de alcanzar temperaturas superiores a 150°C. 
Erlenmeyer de Vidrio de 125 a 250ml 
Pipetas graduadas de 5 mL 
Embudos de vidrio, filtros de papel Whatman # 41 o su equivalente. 
Recipientes plásticos de mínimo 100 ml de capacidad. 
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2.5 Residuos Generados 
Nombre Código de 
colector 
Riesgos 
específicos 
Consejos de 
prudencia 
Solución ácida D 35 26-30-45 
Solución de sales de 
metales pesados 
 
E 35 26-30-45 
Residuos de sales 
metálicas regenerables 
 
H 
 
35 
23-26-30-
36/37/39-45 
 
 
3.0 NORMAS DE SEGURIDAD Y PRECAUCIONES  
 
Lavar todo el material de vidrio tanto del laboratorio como los recipientes utilizados para 
la toma de la muestra y lectura del equipo  con ácido  nítrico al 10 %.(Llevar el residuo 
generado al Colector D).   
La acidificación de las muestras que contienen materiales reactivos puede dar lugar a la 
generación de gases tóxicos se recomienda trabajar en la cabina de extracción. 
Usar siempre el extractor de gases mientras este la llama encendida, utilizar  siembre 
bata, lentes de seguridad  y guantes resistentes a ácidos. 
Siempre que fuese necesario el agregado de acido durante la digestión, esperar que la 
temperatura descienda y hacer deslizar la solución sobre las paredes del erlenmeyer para 
evitar proyecciones. 
Evitar la evaporación completa de la muestra porque puede ocurrir adsorción del analito 
de interés a las paredes del erlenmeyer Y/o perdida de metales volátiles por 
sobrecalentamiento, debe agregarse pequeñas cantidades de agua desionizada 
periódicamente. 
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4.  PROCEDIMIENTOS DE DIGESTION  
 4.1 Metales disueltos   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
Homogenizar la muestra mediante 
inversión del recipiente  
Filtrar un volumen conocido de muestra por una 
membrana de 0,45 µm 
Enjuagar la membrana con solución de 
HNO3 1+1 
INICIO 
Acondicionar membrana de filtración de  0,45 µm 
mediante adición de 50 ml de agua desionizada. 
Aforar al volumen filtrado  
Realice las lecturas  en el equipo 
según el metal correspondiente. 
FIN 
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4.2 Metales en suspensión 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Transferir el residuo y la 
membrana del numeral 4.1. a un 
beaker de 250 mL 
Adicionar 3 mL de HNO3 (1+1), cubrir 
con vidrio de reloj y evaporar a 
sequedad 
Dejar enfriar y adicionar nuevamente 3 
mL de HNO3 (1+1) 
INICIO 
Calentar hasta digestión completa 
(residuo ligeramente coloreado) 
Adicionar 2 mL de HCl (1+1), calentar 
suavemente para disolver el residuo 
Lavar el vidrio de reloj con agua 
destilada o desionizada sobre el beaker 
Filtrar y aforar a un volumen 
conocido 
FIN 
Registro de Resultados 123-
LAA-F03 
Realice las lecturas  en el equipo según 
el metal correspondiente 
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4.3 Metales totales 
4.3.1Digestión con acido nítrico. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
         
 
 
 
 
Nota 1: 
Nota: tenga en cuenta la adicion de algún reactivo antes del aforo ej: adicione KCl o 
solución de carbonato caso de hierro y manganeso. 
Homogenizar la muestra  previamente 
preservada y almacenada mediante 
inversión del recipiente. 
Transferir una alícuota de muestra 
a un erlenmeyer  
Adicione  5 ml de HNO3 concentrado  
y perlas de ebullición. 
INICIO 
Evaporar hasta el mas bajo volumen 
posible  (+/- 10-15 ml) 
De ser necesario adicione mas acido 
nítrico hasta la digestión completa (no 
deje secar la muestra durante la 
digestión)  
 Adicione un volumen de agua  filtre 
y afore* 
FIN 
Registro de Resultados 123-
LAA-F03 
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4.3.2  Digestión con acido nítrico y clorhídrico 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
1 
Homogenizar la muestra 
mediante inversión 
Transferir una alícuota de muestra 
a un erlenmeyer 
Se adicionan 3 ml de HNO3  
concentrado  
INICIO 
Evaporar hasta aproximadamente 5 a 
10 ml  
Dejar enfriar y adicionar nuevamente 5 
mL de HNO3  
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*Nota 1: 
Nota: tenga en cuenta la adición de algún reactivo antes del aforo  
 
    
 
 
Calentar hasta digestión completa; 
(residuo ligeramente coloreado) 
hasta un volumen de 5 ml 
 Enfrie y adicione 10 mL de HCl (1+1) 
calentar suavemente para disolver el 
residuo 
Lavar el vidrio de reloj con agua 
destilada o desionizada sobre el 
erlenmeyer 
Filtrar y aforar a un volumen 
conocido* 
FIN 
Registro de Resultados 123-
LAA-F03 
1 
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4.3.3  Digestión con acido nítrico y sulfúrico  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 
 
 
 
 
Homogenizar la muestra  previamente 
preservada y almacenada mediante 
inversión del recipiente. 
Transferir una alícuota de muestra 
a un erlenmeyer  
Adicione  5 ml de HNO3 concentrado  
y perlas de ebullición. 
INICIO 
Evaporar hasta el mas bajo volumen 
posible  (+/- 10-15 ml) 
Adicione mas  5 ml de acido nítrico y 10 
mL de acido sulfúrico, evapore hasta que 
los vapores de SO3 desaparezcan si la 
solución no es clara, adicione mas acido 
nítrico, y caliente hasta remover todos los 
vapores del acido nítrico no deje secar la 
muestra 
 Adicione un volumen de agua  filtre 
y afore* 
FIN 
Registro de Resultados 123-
LAA-F03 
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5.0  CONTROL DE CALIDAD ANALITICO 
 
Control de la exactitud: Siempre que sea posible evaluarla  mediante la fortificación de 
muestra y su posterior digestión. 
 
En el caso en el que se realice concentración de muestra, realizar fortificación del metal 
en estudio  de al menos una muestra cada diez.  
 
 
 
6.0 DOCUMENTOS DE REFERENCIA 
NTC-ISO/IEC 17025 Requisitos Generales para la Competencia  de los Laboratorios de Ensayo 
y Calibración. 
 
NTC-ISO 9000:2000 Sistema de gestión de calidad. Fundamentos y vocabulario. 
 
AMERICAN PUBLIC HEALTH ASSOCIATION. Standard Method for the Examination of Water 
and Wastewater. 21h Edition. Washington,2005, seccion 3030 B, D,E F,y G  pp 3-7 a 3-9 
 
GTC-2.Manual de Métodos Analíticos para el Control de Calidad del Agua. Determinación de 
metales por Espectrometría de Absorción Atómica Pág. 64. 
 
Instructivo de operación de Espectrómetro de Absorción Atómica. 123-LASA-INT-23 
Cook book.  Equipo Absorción Atómica. Marca Shimadzu. 
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LABORATORIO DE ANÁLISIS DE AGUAS Y ALIMENTOS 
 
Establecer el procedimiento para determinar la concentración de molibdeno  en aguas por el 
método de absorción atómica en el Laboratorio de Análisis de Aguas y Alimentos de la 
Universidad Tecnológica de Pereira.  
 
1. CONTENIDO 
En la Espectrometría de Absorción Atómica (EAA), una muestra es aspirada en una llama y 
atomizada. Un haz de luz es dirigido a través de la llama, hacia un monocromador, y en un 
detector que mide la cantidad de luz absorbida por el elemento atomizado en la llama. Ya que 
cada metal posee su propia longitud de onda de absorción característica, se usa una fuente de luz 
compuesta de ese elemento; esto hace que el método esté relativamente libre de interferencias de 
espectro o radiación. La cantidad de energía absorbida en la llama a la longitud de onda 
característica es proporcional a la concentración del elemento en la muestra en un rango limitado 
de concentración.  
La concentración se obtiene de una curva de calibración de mínimo  5 puntos mediante la lectura 
de la concentración correspondiente a la Absorbancia de la muestra, con corrección por el valor 
del blanco y la multiplicación por el factor de concentración. 
  
Para la determinación del cromo en agua se utiliza el  Espectrómetro  de absorción atómica 
SHIMADZU AA-7000 ubicado en la zona de análisis instrumental del laboratorio de Aguas y 
Alimentos. 
 
2. INFORMACION ANTES DE INICIAR EL PROCESO 
 
2.1 Interferencias 
Muchos metales pueden ser determinados por aspiración directa de la muestra en una llama de 
acetileno – oxido nitroso. El tipo de interferencia más problemática es la interferencia denominada 
“química” y se produce por la falta de absorción por los enlaces atómicos en combinación 
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molecular en la llama. Esto puede ocurrir cuando la llama no es lo suficientemente caliente para 
disociar las moléculas o cuando el átomo disociado se oxida inmediatamente a un compuesto que 
no se disociará más a la temperatura de la llama. Tales interferencias se pueden reducir o eliminar 
por la adición de elementos específicos o compuestos a la solución. La aspiración de soluciones 
que contengan alta concentración de sólidos disueltos a menudo produce acumulación de sólidos 
en la cabeza del quemador. Esto requiere frecuente apagado de la llama y limpieza de la cabeza 
del quemador. Preferiblemente usar corrección de background cuando se analicen aguas que 
contienen un exceso de 1 % de sólidos, especialmente cuando la línea de resonancia primaria del 
elemento de interés esté por debajo de 240 nm. 
La señal puede bajar en presencia de Ca, Fe, Sr y sulfato. Los efectos se pueden 
reducir mediante la adición de 1-3g/L de aluminio. Cuando el Mo se determina con una llama de 
aire / acetileno, las sensibilidades son 3-10 veces más pobre que los obtenidos con una llama 
de óxido nitroso/acetileno. Además, hay muchas menos interferencias en la llama de óxido nitroso. 
Vanadio (V) e hierro (III) mejoran la absorción, mientras que cromo (VI) y tungsteno (VI) lo 
suprimen. Estas interferencias son eliminadas por la adición del ácido ascórbico. 
 
2.2.  Recolección y preservación de la muestra 
Limpiar los recipientes de muestras con ácido nítrico al 10%  y enjuagar con agua destilada. Para 
una determinación precisa usar un recipiente separado para la recolección de la muestra. Tratar 
con ácido al momento de la recolección para llevar a solución el metal y prevenir adsorción o 
deposición en las paredes del recipiente de muestra. Tener en cuenta el ácido adicionado en la 
medición de las porciones para el análisis. La adición de ácido a la muestra puede eliminar la 
necesidad de añadir ácido antes de la digestión, en caso que la muestra lo requiera. 
 
2.3. Características del método 
 
2.3.1.  Límite de Detección: Para las muestras cuya concentración sea inferior al límite de 
detección del método de acuerdo a 123-INT-LAA-017, reportar el molibdeno como menor a dicho 
valor. 
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2.3.2. Incertidumbre: Se debe seguir el procedimiento descrito en 123-INT-LAA-05 Instructivo 
para el cálculo de la Incertidumbre.   
 
2.4. Reactivos.  
Nombre Almacén P D R S CAS 
Óxido Nitroso Azul O    10024-97-2 
Acetileno Rojo F    74-86-2 
 
Ácido nítrico 
concentrado 
Blanco C 12 35 
23-26-
36/37/39-45 
7697-37-2 
Ácido Clorhídrico 
diluido (1+1) 
      
Cloruro de potasio al 
25% 
      
Estándar Scharlau de 
Molibdeno 1000 mg/L       
Agua desionizada 
MILLIPORE       
  
D: Desactivación  
R: Información de riesgo  
S: Información de seguridad 
 
2.5 Residuos Generados 
Nombre Código de 
colector 
Riesgos 
específicos 
Consejos de 
prudencia 
Solución ácida D 35 26-30-45 
Solución de sales de 
metales pesados 
 
E 35 26-30-45 
Residuos de sales 
metálicas regenerables 
 
H 
 
35 
23-26-30-
36/37/39-45 
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3. NORMAS DE SEGURIDAD Y PRECAUCIONES 
 
Lavar todo el material de vidrio tanto del laboratorio como los recipientes utilizados para la toma 
de la muestra y lectura del equipo  con ácido  nítrico al 10 %.(Llevar el residuo generado al 
Colector D).  La acidificación de las muestras que contienen materiales reactivos puede dar 
lugar a la generación de gases tóxicos se recomienda trabajar en la cabina de extracción. 
Para una determinación precisa usar un recipiente separado para la recolección de la muestra. 
Tratar con ácido al momento de la recolección para llevar a solución el metal y prevenir 
adsorción o deposición en las paredes del recipiente de muestra. Tener en cuenta el ácido 
adicionado en la medición de las porciones para el análisis. La adición de ácido a la muestra 
puede eliminar la necesidad de añadir ácido antes de la digestión, en caso que la muestra lo 
requiera. 
 
4.  PROCEDIMIENTO 
4.1  Preparación soluciones curva de calibración. 
4.1.1 Solución madre de Molibdeno (1000 mg/L) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
INICIO 
Tomar 1 g de Molibdeno Metálico  al 99,99% de 
Disolver en 10 mL de HCl 1:1 y 3 mL de HNO3 conc 
Aforar a 1000 mL 
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Nota: 
Para minimizar  errores en la preparación del estándar, el laboratorio cuenta con  el 
Estándar de Molibdeno Shralau, lote 2929BATCH11121501.   
 
4.1.2 Solución estándar de Molibdeno (100 mg/L Mo) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
FIN 
INICIO 
Tomar 10 mL de solución de molibdeno 1000 mg/L Mo 
(preparado o Sharlau) 
FIN 
Aforar a 100 mL 
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4.1.3 Patrones curva de calibración Molibdeno 
 
 
 
 
 
 
Patrón Concentración 
Volumen de Solución 
estándar a tomar 
(mg/L) (mL) 
Blanco 0,0 0,0 
1 1,2 1,2 
2 2,0 2,0 
3 2,5 2,5 
4 3,0 3,0 
5 4,0 4,0 
6 5,0 5,0 
Control 2,0 2,0 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
INICIO 
Tomar el volumen  en bureta necesario de la solución estándar de Molibdeno (100 
mg / L) para preparar cada uno de los patrones de acuerdo a la siguiente tabla 
FIN 
Tomar el volumen correspondiente y adicionar a 
cada uno de los estándares y blanco  1,0 mL HNO3 
concentrado y 1,0 mL de KCl  al 25%, aforar a 100 
mL con agua  Desionizada. 
 
Pasar a recipientes plásticos 
previamente rotulados   
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• Rótulos para soluciones estándar  
 
4.2  Preparación de las muestras 
 
4.2.1 Digestión de las muestras con alto contenido de materia orgánica de acuerdo 
a 123-LAA-INT-00 
 
Nota 1: 
La determinación de molibdeno en el equipo de absorción atómica SHIMADZU AA-7000  debe 
ser programada a través del software WizAArd , instalado en su PC. Se recomienda  atender 
recomendaciones del instructivo 123-LAA-INT-23. 
 
Nota 2: Si al realizar el análisis de la muestra, se encuentra un alto contenido de un determinado 
metal, depositarlo en el colector correspondiente. Si la muestra no presenta una cantidad 
significativa de algún metal, depositar el residuo en el colector D. 
 
 
 
 
 
 
 LABORATORIO DE ANÁLISIS DE AGUAS Y ALIMENTOS  
Metal, unidades 
Fecha de preparación: 
Fecha de expiración : 
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4.3 CARTAS DE CONTROL 
4.3.1 Solución estándar de Molibdeno (0,2 mg/L) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota:  
El valor obtenido de la concentración se registra y se grafica en el  formato (123-LAA-F07).  
 
 
5. CÁLCULOS Y RESULTADOS 
 
5.1 Muestras sin dilución  
Calcular la concentración de metal a partir de la ecuación de la curva guardada en el equipo o 
graficada durante la realización de la curva de calibración.   
 
INICIO 
Tomar 2,0 mL de solución estándar de Molibdeno 
de 100 mg/L  
 
Aforar a 100 mL con agua 
desionizada o destilada 
FIN 
Adicionar 1,0 mL de HNO3 Conc. y 1,0 mL de 
KCl  al 25% 
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5.2 Muestras con dilución 
Emplear la siguiente ecuación: 
)mL(Alícuota
)mL(finalVolumen)L/Metalmg(L/Metalmg ×=  
  
5.3 Reporte de Resultados 
Reportar la concentración del Metal en mg / L, según dato obtenido del equipo. 
 
6. DOCUMENTO DE REFERENCIA 
NTC-ISO/IEC 17025 Requisitos Generales para la Competencia  de los Laboratorios de Ensayo 
y Calibración. 
NTC-ISO 9000:2000 Sistema de gestión de calidad. Fundamentos y vocabulario. 
Standard Methods For The Examination of Water And Wastewater. American Public Health 
Association. 21st  Edition. Washington, 2005.  EATON, Andrew D. CLESCERI, Lenore S. 
GREENBERG, Arnold E. Sección 3111 B. Método Directo llama Acetileno - Aire Página 3-17. 
GTC-2.Manual de Métodos Analíticos para el Control de Calidad del Agua. Determinación de 
metales por Espectrometría de Absorción Atómica Pág. 64 
Instructivo de operación de Espectrómetro de Absorción Atómica. 123-LASA-INT-23 
Cook book.  Equipo Absorción Atómica. Marca Shimadzu. 
Standard Test Methods for Molybdenum  in Water. ASTM international. Designation: D3372 – 02 
(Reapproved 2007) 
 
 
 
Elaborado por: 
 
 
 
Personal UTP 
Revisado por: 
 
 
 
Jefe de Calidad 
Aprobado por: 
 
 
   
Director del Laboratorio de 
Análisis de Aguas y Alimentos 
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LABORATORIO DE ANÁLISIS DE AGUAS Y ALIMENTOS 
 
Establecer el procedimiento para determinar la concentración de cromo  en aguas por el método 
de absorción atómica en el Laboratorio de Análisis de Aguas y Alimentos de la Universidad 
Tecnológica de Pereira. 
  
 
1. CONTENIDO 
En la Espectrometría de Absorción Atómica (EAA), una muestra es aspirada en una llama y 
atomizada. Un haz de luz es dirigido a través de la llama, hacia un monocromador, y en un 
detector que mide la cantidad de luz absorbida por el elemento atomizado en la llama. Ya que 
cada metal posee su propia longitud de onda de absorción característica, se usa una fuente de luz 
compuesta de ese elemento; esto hace que el método esté relativamente libre de interferencias de 
espectro o radiación. La cantidad de energía absorbida en la llama a la longitud de onda 
característica es proporcional a la concentración del elemento en la muestra en un rango limitado 
de concentración.  
La concentración se obtiene de una curva de calibración de mínimo  5 puntos mediante la lectura 
de la concentración correspondiente a la Absorbancia de la muestra, con corrección por el valor 
del blanco y la multiplicación por el factor de concentración. 
  
Para la determinación del cromo en agua se utiliza el  Espectrómetro  de absorción atómica 
SHIMADZU AA-7000 ubicado en la zona de análisis instrumental del laboratorio de Aguas y 
Alimentos. 
 
2. INFORMACION ANTES DE INICIAR EL PROCESO 
 
2.1 Interferencias 
Muchos metales pueden ser determinados por aspiración directa de la muestra en una llama de 
acetileno – oxido nitroso. El tipo de interferencia más problemática es la interferencia denominada 
“química” y se produce por la falta de absorción por los enlaces atómicos en combinación 
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molecular en la llama. Esto puede ocurrir cuando la llama no es lo suficientemente caliente para 
disociar las moléculas o cuando el átomo disociado se oxida inmediatamente a un compuesto que 
no se disociará más a la temperatura de la llama. Tales interferencias se pueden reducir o eliminar 
por la adición de elementos específicos o compuestos a la solución. La aspiración de soluciones 
que contengan alta concentración de sólidos disueltos a menudo produce acumulación de sólidos 
en la cabeza del quemador. Esto requiere frecuente apagado de la llama y limpieza de la cabeza 
del quemador. Preferiblemente usar corrección de background cuando se analicen aguas que 
contienen un exceso de 1 % de sólidos, especialmente cuando la línea de resonancia primaria del 
elemento de interés esté por debajo de 240 nm. 
La reducción con aire-acetileno proporciona la mayor sensibilidad a la absorbancia de Cr. Sin 
embargo, la estabilidad de soluciones acuosas de Cr está sujeta a la acidez de la solución. 
Diferentes estados ionizados de Cr presentan diferentes sensibilidades en la reducción de aire-
acetileno. La adición de 20g / L de cloruro de amonio, 4g/ L de tiocianato de potasio, 20 g/ L de 
persulfato de potasio o de 10g / l de amonio fluoruro de hidrógeno, ya sea sola o junto 
con 2 g / L sulfato de sodio puede eliminar este efecto. La presencia de Co, Fe y 
Ni (particularmente en ácido perclórico) causa interferencias con la absorbancia de Cr. El alcance 
de la interferencia es fuertemente dependiente de la llama estequiométrica. 
Esta interferencia puede ser eliminada mediante el uso de una llama oxidante de aire-
acetileno o de óxido nitroso-acetileno con el compromiso de  pérdida de sensibilidad. 
Presencia de vanadio o titanio a concentraciones de 5 mg / L produce una reducción de 30% en 
recuperación del cromo.  Cobre a concentraciones de 100 mg / L produce una reducción de 30%. 
Concentraciones de nitrito mayores  que 10mg/L como NO2 generan interferencia, para minimizar 
esta interferencia de nitrito, añada  ácido  sulfamilico sólo cuando la presencia del nitrito ha sido 
positivamente establecida. El exceso de acido sulfamico genera una interferencia ligeramente 
positiva 
 
2.2.  Recolección y preservación de la muestra 
Limpiar los recipientes de muestras con ácido nítrico al 10%  y enjuagar con agua destilada. Para 
una determinación precisa usar un recipiente separado para la recolección de la muestra. Tratar 
con ácido al momento de la recolección para llevar a solución el metal y prevenir adsorción o 
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deposición en las paredes del recipiente de muestra. Tener en cuenta el ácido adicionado en la 
medición de las porciones para el análisis. La adición de ácido a la muestra puede eliminar la 
necesidad de añadir ácido antes de la digestión, en caso que la muestra lo requiera. 
 
2.3. Características del método 
 
2.3.1.  Límite de Detección: Para las muestras cuya concentración sea inferior al límite de 
detección del método de acuerdo a 123-INT-LAA-017, reportar el cromo como menor a dicho 
valor. 
 
2.3.2. Incertidumbre: Se debe seguir el procedimiento descrito en 123-INT-LAA-05 Instructivo 
para el cálculo de la Incertidumbre.   
 
2.4. Reactivos.  
Nombre Almacén P D R S CAS 
Óxido Nitroso Azul O    10024-97-2 
Acetileno Rojo F    74-86-2 
 
Ácido nítrico 
concentrado 
Blanco C 12 35 
23-26-
36/37/39-45 
7697-37-2 
Ácido Clorhídrico 
diluido (1+1)       
Cloruro de potasio al 
25% 
      
Estándar Scharlau de 
cromo 1000 mg/L       
Agua desionizada 
MILLIPORE       
  
D: Desactivación  
R: Información de riesgo  
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S: Información de seguridad 
 
2.5 Residuos Generados 
Nombre Código de 
colector 
Riesgos 
específicos 
Consejos de 
prudencia 
Solución ácida D 35 26-30-45 
Solución de sales de 
metales pesados 
 
E 35 26-30-45 
Residuos de sales 
metálicas regenerables 
 
H 
 
35 
23-26-30-
36/37/39-45 
 
 
3. NORMAS DE SEGURIDAD Y PRECAUCIONES 
 
Lavar todo el material de vidrio tanto del laboratorio como los recipientes utilizados para la toma 
de la muestra y lectura del equipo  con ácido  nítrico al 10 %.(Llevar el residuo generado al 
Colector D).  La acidificación de las muestras que contienen materiales reactivos puede dar 
lugar a la generación de gases tóxicos se recomienda trabajar en la cabina de extracción. 
Para una determinación precisa usar un recipiente separado para la recolección de la muestra. 
Tratar con ácido al momento de la recolección para llevar a solución el metal y prevenir 
adsorción o deposición en las paredes del recipiente de muestra. Tener en cuenta el ácido 
adicionado en la medición de las porciones para el análisis. La adición de ácido a la muestra 
puede eliminar la necesidad de añadir ácido antes de la digestión, en caso que la muestra lo 
requiera. 
 
 
 
 
 
 
 
VICERRECTORÍA DE INVESTIGACIONES, INNOVACIÓN 
Y EXTENSION 
 
                        
 
PROCEDIMIENTO DETERMINACION DE CROMO POR E.A.A 
 
 
Código  123-LAA-INT-11 
Versión  1 
Fecha  24/08/2011 
Pagina  5 de 10 
4.  PROCEDIMIENTO 
 
4.1  Preparación soluciones curva de calibración. 
4.1.1 Solución madre de Cromo (1000 mg/L) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: 
Para minimizar  errores en la preparación del estándar, el laboratorio cuenta con  el 
Estándar de Cromo Shralau, lote 1940BATCH11913101.   
 
 
 
 
 
 
 
 
 
INICIO 
Tomar 1 g de Cromo Metálico  al 99,99% de pureza 
FIN 
Disolver en 10 mL de HCl 1:1 y 3 mL de HNO3 conc 
Aforar a 1000 mL 
VICERRECTORÍA DE INVESTIGACIONES, INNOVACIÓN 
Y EXTENSION 
 
                        
 
PROCEDIMIENTO DETERMINACION DE CROMO POR E.A.A 
 
 
Código  123-LAA-INT-11 
Versión  1 
Fecha  24/08/2011 
Pagina  6 de 10 
4.1.2 Solución estándar de Cromo (100 mg/L Cr) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
INICIO 
Tomar 10 mL de solución de Cromo 1000 mg/L Cr (preparado 
o Sharlau) 
FIN 
Aforar a 100 mL 
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4.1.3 Patrones curva de calibración Cromo 
 
 
 
 
 
 
Patrón Concentración 
Volumen de Solución 
estándar a tomar 
(mg/L) (mL) 
Blanco 0,0 0,0 
1 0,2 0,2 
2 0,5 0,5 
3 1,0 1,0 
4 1,5 1,5 
5 2,0 2,0 
6 5,0 5,0 
Control 0.2 2,0 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
INICIO 
Tomar el volumen  en bureta necesario de la solución estándar de Cromo (100 mg/L) 
para preparar cada uno de los patrones de acuerdo a la siguiente tabla 
FIN 
Tomar el volumen correspondiente y adicionar a 
cada uno de los estándares y blanco  1,0 mL HNO3 
concentrado y 1,0 mL de KCl  al 25%, aforar a 100 
mL con agua  Desionizada. 
 
Pasar a recipientes plásticos 
previamente rotulados   
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• Rótulos para soluciones estándar  
 
4.2  Preparación de las muestras 
 
4.2.1 Digestión de las muestras con alto contenido de materia orgánica de acuerdo 
a 123-LAA-INT-00 
 
Nota 1: 
La determinación de cromo en el equipo de absorción atómica SHIMADZU AA-7000  debe ser 
programada a través del software WizAArd , instalado en su PC. Se recomienda  atender 
recomendaciones del instructivo 123-LAA-INT-23. 
 
Nota 2: Si al realizar el análisis de la muestra, se encuentra un alto contenido de un determinado 
metal, depositarlo en el colector correspondiente. Si la muestra no presenta una cantidad 
significativa de algún metal, depositar el residuo en el colector D. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 LABORATORIO DE ANÁLISIS DE AGUAS Y ALIMENTOS  
Metal, unidades 
Fecha de preparación: 
Fecha de expiración : 
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4.3 CARTAS DE CONTROL 
4.3.1 Solución estándar de Cromo (0,2 mg/L) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota:  
El valor obtenido de la concentración se registra y se grafica en el  formato (123-LAA-F07).  
 
 
5. CÁLCULOS Y RESULTADOS 
 
5.1 Muestras sin dilución  
Calcular la concentración de metal a partir de la ecuación de la curva guardada en el equipo o 
graficada durante la realización de la curva de calibración.   
 
5.2 Muestras con dilución 
Emplear la siguiente ecuación: 
)mL(Alícuota
)mL(finalVolumen)L/Metalmg(L/Metalmg ×=  
  
 
INICIO 
Tomar 0,2 mL de solución estándar de Cromo de 
100 mg/L  
 
Aforar a 100 mL con agua 
desionizada o destilada 
FIN 
Adicionar 1,0 mL de HNO3 y 1,0 mL de KCl  
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5.3 Reporte de Resultados 
Reportar la concentración del Metal en mg / L, según dato obtenido del equipo. 
 
6. DOCUMENTO DE REFERENCIA 
NTC-ISO/IEC 17025 Requisitos Generales para la Competencia  de los Laboratorios de Ensayo 
y Calibración. 
NTC-ISO 9000:2000 Sistema de gestión de calidad. Fundamentos y vocabulario. 
Standard Methods For The Examination of Water And Wastewater. American Public Health 
Association. 21st  Edition. Washington, 2005.  EATON, Andrew D. CLESCERI, Lenore S. 
GREENBERG, Arnold E. Sección 3111 B. Método Directo llama Acetileno - Aire Página 3-17. 
GTC-2.Manual de Métodos Analíticos para el Control de Calidad del Agua. Determinación de 
metales por Espectrometría de Absorción Atómica Pág. 64 
Instructivo de operación de Espectrómetro de Absorción Atómica. 123-LASA-INT-23 
Cook book.  Equipo Absorción Atómica. Marca Shimadzu. 
Standard Test Methods for Chromium in Water. ASTM international. Designation: D1687 – 02 
(Reapproved 2007) 
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LABORATORIO DE ANÁLISIS DE AGUAS Y ALIMENTOS 
 
Establecer el procedimiento para determinar la concentración de Nìquel  en aguas por el método 
de absorción atómica en el Laboratorio de Análisis de Aguas y Alimentos de la Universidad 
Tecnológica de Pereira. 
 
1. CONTENIDO 
En la Espectrometría de Absorción Atómica (EAA), una muestra es aspirada en una llama y 
atomizada. Un haz de luz es dirigido a través de la llama, hacia un monocromador, y en un 
detector que mide la cantidad de luz absorbida por el elemento atomizado en la llama. Ya que 
cada metal posee su propia longitud de onda de absorción característica, se usa una fuente de luz 
compuesta de ese elemento; esto hace que el método esté relativamente libre de interferencias de 
espectro o radiación. La cantidad de energía absorbida en la llama a la longitud de onda 
característica es proporcional a la concentración del elemento en la muestra en un rango limitado 
de concentración. 
La concentración se obtiene de una curva de calibración de mínimo  5 puntos mediante la lectura 
de la concentración correspondiente a la Absorbancia de la muestra, con corrección por el valor 
del blanco y la multiplicación por el factor de concentración. 
 
Para la determinación del Níquel en agua se utiliza el  Espectrómetro  de absorción atómica 
SHIMADZU AA-7000 ubicado en la zona de análisis instrumental del laboratorio de Aguas y 
Alimentos. 
 
2. INFORMACION ANTES DE INICIAR EL PROCESO 
 
2.1 Interferencias 
Muchos metales pueden ser determinados por aspiración directa de la muestra en una llama de 
aire – acetileno. El tipo de interferencia más problemática es la interferencia denominada 
“química” y se produce por la falta de absorción por los enlaces atómicos en combinación 
molecular en la llama. Esto puede ocurrir cuando la
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disociar las moléculas o cuando el átomo disociado se oxida inmediatamente a un compuesto que 
no se disociará más a la temperatura de la llama. Tales interferencias se pueden reducir o eliminar 
por la adición de elementos específicos o compuestos a la solución. La aspiración de soluciones 
que contengan alta concentración de sólidos disueltos a menudo produce acumulación de sólidos 
en la cabeza del quemador. Esto requiere frecuente apagado de la llama y limpieza de la cabeza 
del quemador.  
A una longitud de onda de   232,0 nm, es común que no se produzca una  absorción 
específica. Esto es especialmente un problema cuando las especies no disueltas  están 
presentes. Para aliviar esta interferencia se debe emplear un método de corrección de fondo. La 
absorción específica no es un problema en la longitud de onda de 341,5 nm. La presencia de Fe o 
Cr  en altos niveles puede aumentar la señal de Ni. El uso de una llama de  óxido 
nitroso/acetileno eliminará la mayoría de las interferencias, pero la sensibilidad de la señal se vera 
afectada. 
 
2.2.  Recolección y preservación de la muestra 
Limpiar los recipientes de muestras con ácido nítrico al 10%  y enjuagar con agua destilada. Para 
una determinación precisa usar un recipiente separado para la recolección de la muestra. Tratar 
con ácido al momento de la recolección para llevar a solución el metal y prevenir adsorción o 
deposición en las paredes del recipiente de muestra. Tener en cuenta el ácido adicionado en la 
medición de las porciones para el análisis. La adición de ácido a la muestra puede eliminar la 
necesidad de añadir ácido antes de la digestión, en caso que la muestra lo requiera. 
 
2.3. Características del método 
 
2.3.1.  Límite de Detección: Para las muestras cuya concentración sea inferior al límite de 
detección del método de acuerdo a 123-INT-LAA-017, reportar el Níquel como menor a dicho 
valor. 
 
2.3.2. Incertidumbre: Se debe seguir el procedimiento descrito en 123-INT-LAA-05 Instructivo 
para el cálculo de la Incertidumbre. 
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2.4. Reactivos. 
Nombre Almacén P D R S CAS 
Aire Azul O    10024-97-2 
Acetileno Rojo F    74-86-2 
 
Ácido nítrico 
concentrado 
Blanco C 12 35 
23-26-
36/37/39-45 
7697-37-2 
Ácido Clorhídrico 
diluido (1+1)       
Estándar Panreac de 
Níquel 1000 mg/L       
Agua desionizada 
MILLIPORE       
 
D: Desactivación 
R: Información de riesgo 
S: Información de seguridad 
 
 
 
 
 
2.5 Residuos Generados 
Nombre Código de 
colector 
Riesgos 
específicos 
Consejos de 
prudencia 
Solución ácida D 35 26-30-45 
Solución de sales de 
metales pesados 
 
E 35 26-30-45 
Residuos de sales 
metálicas regenerables 
 
H 
 
35 
23-26-30-
36/37/39-45 
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3. NORMAS DE SEGURIDAD Y PRECAUCIONES 
 
Lavar todo el material de vidrio tanto del laboratorio como los recipientes utilizados para la toma 
de la muestra y lectura del equipo  con ácido  nítrico al 10 %.(Llevar el residuo generado al 
Colector D).  La acidificación de las muestras que contienen materiales reactivos puede dar 
lugar a la generación de gases tóxicos se recomienda trabajar en la cabina de extracción. 
Para una determinación precisa usar un recipiente separado para la recolección de la muestra. 
Tratar con ácido al momento de la recolección para llevar a solución el metal y prevenir 
adsorción o deposición en las paredes del recipiente de muestra. Tener en cuenta el ácido 
adicionado en la medición de las porciones para el análisis. La adición de ácido a la muestra 
puede eliminar la necesidad de añadir ácido antes de la digestión, en caso que la muestra lo 
requiera. 
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4.  PROCEDIMIENTO 
 
4.1  Preparación soluciones curva de calibración. 
4.1.1 Solución madre de Níquel (1000 mg/L) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: 
Para minimizar  errores en la preparación del estándar, el laboratorio cuenta con  el 
Estándar de Níquel Panreac, lote 0000094946. 
 
4.1.2 Solución estándar de Níquel (100 mg/L Ni) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
INICIO 
Tomar 1 g de Níquel Metálico  al 99,99% de pureza 
FIN 
Disolver en 10 mL de HCl 1:1 y 3 mL de HNO3 conc 
Aforar a 1000 mL 
INICIO 
Tomar 10 mL de solución de Níquel 1000 mg/L Ni (preparado 
o Panreac) 
FIN 
Aforar a 100 mL 
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4.1.3 Patrones curva de calibración Níquel 
 
 
 
 
 
 
Patrón Concentración 
Volumen de Solución 
estándar a tomar 
(mg/L) (mL) 
Blanco 0,0 0,0 
1 0,2 0,2 
2 0,5 0,5 
3 1,0 1,0 
4 1,5 1,5 
5 2,0 2,0 
Control 0,2 0,2 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
INICIO 
Tomar el volumen  en bureta necesario de la solución estándar de níquel (100 mg /L) 
para preparar cada uno de los patrones de acuerdo a la siguiente tabla 
FIN 
Tomar el volumen correspondiente y adicionar a 
cada uno de los estándares y blanco  1,0 mL HNO3 
concentrado, aforar a 100 mL con agua  Des 
ionizada. 
 
Pasar a recipientes plásticos 
previamente rotulados   
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• Rótulos para soluciones estándar 
 
4.2 Preparación de las muestras 
 
4.2.1 Digestión de las muestras con alto contenido de materia orgánica de acuerdo 
a 123-LAA-INT-00 
 
Nota 1: 
La determinación de cromo en el equipo de absorción atómica SHIMADZU AA-7000  debe ser 
programada a través del software WizAArd , instalado en su PC. Se recomienda  atender 
recomendaciones del instructivo 123-LAA-INT-23. 
 
Nota 2: Si al realizar el análisis de la muestra, se encuentra un alto contenido de un determinado 
metal, depositarlo en el colector correspondiente. Si la muestra no presenta una cantidad 
significativa de algún metal, depositar el residuo en el colector D. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 LABORATORIO DE ANÁLISIS DE AGUAS Y ALIMENTOS 
Metal, unidades 
Fecha de preparación: 
Fecha de expiración : 
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4.3 CARTAS DE CONTROL 
4.3.1 Solución estándar de Níquel (0,2 mg/L) 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
Nota: 
El valor obtenido de la concentración se registra y se grafica en el  formato (123-LAA-F07). 
 
 
5. CÁLCULOS Y RESULTADOS 
 
5.1 Muestras sin dilución 
Calcular la concentración de metal a partir de la ecuación de la curva guardada en el equipo o 
graficada durante la realización de la curva de calibración. 
 
5.2 Muestras con dilución 
Emplear la siguiente ecuación: 
)mL(Alícuota
)mL(finalVolumen)L/Metalmg(L/Metalmg ×=  
INICIO 
Tomar 0,2 mL de solución estándar de Níquel de 
100 mg/L  
 
Aforar a 100 mL con agua 
desionizada o destilada 
FIN 
Adicionar 1,0 mL de HNO3  
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5.3 Reporte de Resultados 
Reportar la concentración del Metal en mg / L, según dato obtenido del equipo. 
 
6. DOCUMENTO DE REFERENCIA 
NTC-ISO/IEC 17025 Requisitos Generales para la Competencia  de los Laboratorios de Ensayo 
y Calibración. 
NTC-ISO 9000:2000 Sistema de gestión de calidad. Fundamentos y vocabulario. 
Standard Methods For The Examination of Water And Wastewater. American Public Health 
Association. 21st  Edition. Washington, 2005.  EATON, Andrew D. CLESCERI, Lenore S. 
GREENBERG, Arnold E. Sección 3111 B. Método Directo llama Acetileno - Aire Página 3-17. 
GTC-2.Manual de Métodos Analíticos para el Control de Calidad del Agua. Determinación de 
metales por Espectrometría de Absorción Atómica Pág. 64 
Instructivo de operación de Espectrómetro de Absorción Atómica. 123-LASA-INT-23 
Cook book.  Equipo Absorción Atómica. Marca Shimadzu. 
Standard Test Methods for Chromium in Water. ASTM international. Designation: D1687 – 02 
(Reapproved 2007) 
 
 
 
Elaborado por: 
 
 
 
Personal UTP 
Revisado por: 
 
 
 
Jefe de Calidad 
Aprobado por: 
 
 
 
Director del Laboratorio de 
Análisis de Aguas y Alimentos 
